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PATENTE DE INVENCION

a favor de:

FARBNERKE HOECHST AG, vormals Meister ILuciue & Bruning, de nacio-
nalidad alemsng, residente en Frankfurt (i)-Hoechst, Repdblica
Federal Alemana, por:

"PROCEDIMIENTO PARA LA FASRICACION DE HILOS O FIBRAS DE ALCOHOL

I e A < e

DE POLIVINILO RESISTENTES A LA EBULLICION Y A LAS BLEVADAS TEMPE-
RATURAS". |

Memorig descriptiva

La presente invencidn concierne la fabricacidn de hilos de
glcohol de polivinilo, y especialmente de hilos de alcohbl de poli—%
vinilo resistentes a la ebullicidén y a las elevadas temperaturas. %
Ya es conocida la fabriczcidn de fibras e hilos de aicohol de poli-%
vinilo. Tales fibras son producidas en general por él prooedimientoé
de hilado en seco, en el cual se hace entrar una solucidén de gl- :
cohol de polivinilo en agua, en una cdmars de evaporacidn, por

una tobera de hilado, para eliminar el digolvente, o por el proce-

dimiento de hilado en himedo, en el cual se hace entrar a presién
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‘ble cambio de color tiene como consecuencia una gran limitgacidn del |
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en un bafio acuoso de precipitscién, por una tobera de hilado, uns

golucién acuoss de slcohol de poliivianilo.

Después de hilado, los hilos son estiradoa en frfo o en cglien~!
te, son sometidos a un tratamiento térmico y & continuacidn son tra-;
tados con aldehidos en bafiog fuertemente 4cidos. EL tratasiento

térmico y el trztamiento con los aldehidos hace insolubles en agus

0 T e

los hilos que, ademés, encogen sélo poco en ggua hirviendo. El tra- |
taniento térmico tiene el gran inconveniente de que los hilos; eg-
pecialmente cuzndo se emplean temperzturas superiores a los 2252 %

C., se ponen fuertemente amarillos o incluso morenos. Este indesea- |

gprovechamiento textil de los hilos.

Constituye el objeto de la presente invencidn un procedimiento |
para la faovricacidén de hilos e hilados de elcohol de polivinilo de
alta celidad,.

Otro ovjeto de la invenciébn estd conatitufdo por un procedi-

miento para la fabricacién de hilos e hilados de alcohol de polivi-
nilo gue, al ser calentados, no cambian color, es decir gue no se 4
ponen amarillos ni morenos. ILa invéncidn consiste en que se obtienen
hilog, fibras u otros productos incoloros si se le ailaden 8 lg solu—g

cidén acuosa de hiladoc que contiene alcohol de polivinilo fosfztos

glcalinos preferiblemente solubles en agua y de reaccidén dcida, fos-:
fztos alcalinos condensgzndos de reaccidén 4cida, neutra o alcalina, o g
mezcleas de fosfatos ae reaccidn 4cida y de fosfztosm condensados en |
una cantidad dei 0,3 - 104, ¥y preferivlemente del 1 al 4%, referide f

gl alcohol de polivinilo disuelto, y se hila esta solucidén en hilos

o fibras por el procedimiento de hilado en h¥medo 0 seco. ;
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289584
Como fbsfatoa condensados son por ejemplo de considerar: 1los
pirofoefatoa, los metafoafatos de estructura ciclica,.como las sa~
lees sédicas del écido trimetafosférico y tetrametafosférico, los
igsometafosfatos (polifosfatos cfclicos con cadenas leterales), los
polifosfatos de estructura linear, por ejemplo las sales sédicas

del dcido tripolifosférico y tetrapolifosférico, aal por ejemplo

el tetrapolifosfato hexasédico y las seles sdédicas de los dcidos

polifosféricos solubles de elevado peso molecular con ung cedena
de aniones més 0 menos larga. A ellos pertenecen también losg poli-
fosfatos cohdensados de complicada estructura conocidos con el nom-
bre de sal de Grsham y de Kurrol, Asimismo revelan un buen efeoto
los vidrios de metafosfato potésico (EPO,)_
mer tiempo y de muy elevado peso molecular, gue pueden ser puestos

insolubles en un pri-
?

en solucidén mediante un internambiadbr de cationes cargado parciel
o totalmente de iones de sodio. Las adiciones de polifosfatos de-
reaccidén slcalina es decir de polifosfatos con 4os grupos hidroxilo !
4cidos adheridos al mismo &tomo de fésforo de los cuales el segundo
grupo hidroxilo estd disociado sélo débilmente, a consecuencie de
lo cual las correspondientes ssles sddicas reaccionen de maners al-
calina producen muy a menudo soluciones de alcohol de polivinilo de ;
un valor pH superior a 8, lo cual &ificulta el proceso de hilado
a congecuencia de las obstrucciones de las toberas. Mediante unsa
pequeiia adicién de pirofosfato sddico 4cido o de dcido débil, como
dcido cfitrico o dcido fosférico, puede regularse sin dificultad el
campo de pH preferido de 5,0 - 7,5 de la solucién de hileado.

Como ya se ha dicho, la fabricacidn de los hilos puede verifi-

carse tento por el procedimiento seco como tambidn, y preferible-




65

70

75

80

85

20

A

mente, por el vrocedimiento de hilado en hiduwedo., Log hilos acazba-
dos de hilar son estirzados en frfo o en csliente mediante zdecua-

dos dispositivos, por ejemplo de ruedecillas o de vurios trfos de

rodillos, y luego son gometidos g un tratamiento térmico y a con-

tinuacidn son tratzdos con agentes de endurecimiento como aldehidos |

o dialdehidos. Los bzfios de endurecimiento contiencsn, conveniente-
mente ademds de los agentes endurecedores propizmente dichos, sa-
les inorgdnicas, asf como dcidos en una concentracién tal cue, du-
rante el proceso Ge endureciuiento, no se verifics deterioro ni
encogimiento alsunco de las fibras.

Buenos resultzdos se obtuvierédn, vor ejemplo, poniendo los
hilos de alconol d¢e polivinilo estirzados y tr-tados térmicamente
en un bafio de endureciniento de la sisuiente couposicidn:

g% de formaldehido

20% de dcido sulfurico

22% de sulfzto sddico

49% de agua

Despuds del endureciuiento, los hilos e hilados son lavsdos
de maneras corriente con agua y secadbs.

No ers de prever que, mediante una adicidn =z la solucidn de
hilado de los compuestos de £ésforo sezin la invencidn pudiesen
evitarse las inténsas coloraciones amarillas o morenas, que ge

verifican siempre eun el inevitable trztamiento téruico, de los hi-

los de alcohol de polivinilo,

Ejemplo 1.
Ung solucidn de 600 & de alcohol de polivinilo sltzmente vie-

cogo, de una viscosidad relativa de 3,4 (wedida en forma de solu-

cidn acuOsé gl 2% & 70¢), un contenido de acetilo de 1,5% 12 g de
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polifosfato sddico altamente viscogo (viscosidad relativa 1,7 me- |
dida en forma de solucidn acuosa al 1%, contenido de 9205 aproxima-
demente 573%) y © ¢ de pirofosfato disddico (Na2H2P207) en 4600 om3

95 de agua (valor pH de la solucidén de hilado 6,8) es hileda mediante
una tobera de tdntalo con 300 everturas de un didmetro de 0,08 mm
en un budo acuoso de precipituacidn que contieas un 27% de sulfato

adédico. La temperaturzm del bvalio de hilado eg 65-T702, el recorrido

del oafo de hilado 70 om, entrando la solucidn de hiledo en el baflo |
oo a una velocidad ae 30 cm. por minuto., E1 hilo exprimido, pero aun %
hdﬁedo, que sale del bano de hilado = una velocidad Ge 9 m por ni- |
nuto, eg estirado a continuacidn hastz el cuddruplo entre dos trios
de rodillos y el hilo estirado pasa luego 40 veces sobrs un tamoor

de szecado cclentado eldetricanente a 110¢, de ua didmetro de 30 cm.

105 Con 40 vueltas, el trayecto de seczdo es de unos 42 m, lo que corregé
ponde, con una extraccibn de 36 m por miauto, a uaa duracidn de se-

cado de 6bH segundos., El hilo secado pasa luego por un tubo de esti-

4 e e 73

ramiento de 1 m de longitud, calentado cou aire czliente a 2302, y |
a continuacidén 140 veces sovre un tamubor de un didmetro de 32 cm,
110_ calentado con difenilo a 230-235¢. Con 140 vueltas, y a una veloci-
"dad del tambor de 54 m por minubo, le durascidén del>temple gobre el
tairbor es de aproximadamente 171 segundos. Entre el tubo de estira-
miento y el tamuor de czlentamiento se verifica pues nuevaaente un

estircmiento en caliente del 40p%. Despuéds de avandonar el tamvor

115 caliente, el hilo tr:tado térmicamente es arrollado con una extrac-
¢cién de 56 m por minuto sobre una vooina, de modo que el estiramien-g
to total es de 6,2 veces, La seda arrollada recibe luego forma de |
madeja y es endurecida en egte estado durante 2 horas o 702 en un

. batio que contiene un 9% de formaldehido, 20i% de 4cido sulfurico,

120 22% de sulfato sédico y 495l de agua. Para evitar pérdidas de formal-.
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dehido, el endurecimiento tiene gue verificorse en un reciviente
cerrado.

Por fin, la madeja es lavada en agua frla o cemliente y secada.i
El hilo de alcohol de polivinilo asf obtenido, de 650 denier, es ‘
incoloro a pesar del tratamiento té€rmico ¥ tiene uns resistencia a2
lz rotura de 340 g/100 denier y un alargamiento de rotura del 14%.
El encogiuiento del hilo provooado por azua hirviendo es sélo del
2tk
Ejemplo 2,

Una solucidn de reaccién neutra de 600 ¢ delalcohol de polivi-j
nilo empleado en el Ejemplo 1 y 6 & de wn metéfosfato de sodio of- |
clico soluble en azgua, de reaccidn neubra, de una viscosidsd rela-
tiva de 1,01 (medida en forme de solucidn al 1¢ y de un contenido
de aproximadsmente 36% de Nazo y aproxim=zdamente 3% de P205, con
un valor Ph de 7,1 de la solucién acuosa al 1% del polifosfato) en |
4600 cm3 de ggua es hilada de la misma manera indicada en el Ejem-
plo 1 en un bafio de hilado acuoso con un 27% de sulfsto de sodio ¥ ;
un 0,02% de 4cido eulfdfico, v los hilos obtenidos son estirados, :
luego traotudos térmiecazmente y secados. La resistencla a la roturs
de los nilos incoloros as? obtenidos, de 640 denier, es de 450 g/
100 denier, con un elargamiento de rotura del 11%. El1 eacogimiento
del hilo, provocado por azua hirviendo es del 3¢.

Ung solucidén de 600 g de alcohol de polivinilo de mediansg vis—r
cosidad, de una viscosided relativa de 2,5 (medida en forma de solu
cibn acuosa al 2% a 702 ¢), un contenido de acetilo del 1,5%, 12 g

de tripolifosfato de sodio (contenido aprox. de Na.0 42% y aprox.

2

de P05 57%; la solucién acuosa al 1% revela un valor pH de 8,5) y !
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cido con una solucién de formaldehido fuertemente dcida como en el |

- primer tiempo (Contenido de K,0 aprox. 39% y de P

‘do del aleohol de polivinilo es de 5,5. Los hilos obtenidos, de
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4 ¢ &e 4cido cftrico en 3200 em3 de agua es hilada en un bafio de i
hilado acuoso Eon un 27% de sulfato de sodio de ls misma maera
que en el Ejemplo 1 y el hilo obtenido es estirado, EL valor pH de :
la solucidn de niledo es 5,8, A continuacidn, el hilo es sometido |

a 2352, durante 7 minutos, a un tratamiento térmico y luego endure-

Ejemplo 1, Por fin, el hilo es lavado con agua y secado. La resis- |

tencia a la rotura del hilo incoloro de 800 denier asf obtenido es |
de 240 g/100 denier, con un slarsamiento de rotura del 13%. El en—?
cogimienﬁo provocado en el hilo por s.ua hirviendo eg de gblo O,8%£
Ejemplo 4. '
Une solucidén de 600 g del mlcohol de polivinilo emplea&o en
el Ejemplo 1 y 12 g de un metafosfato de potasio insoluble en un
205, aprox. 60%
que es puesto en solucidn mediante un intercambiasdor de cationes
parcialmente cargado con iones de sodio a base de dcido poliesti-
rolsulfdénico en 300 cm3 de una solucidn de sosa cdustica al 0,14%

(1a solucidén al 4% del metafosfato Ge potasio hecho soluble reve-

la a 202 una viscosidad de 1550 ¢ poise) y 4 g de fosfato monosd-
dico (Na H2P04) en 4600 cn3 de ague, es hilads en un bafio acuoso

de hiledo con un 27% de sulfsto de sodio, de la misma manera gque

se indica en el kjemplo 1, luego el hilo es estirado, tratado tér—

i

micamente, endurecido y seczdo. ELl valor pH de la solucién de hile~

650 denier, son incoloros y tienen una resistencis s 1a rotura
de 480 g/100 denier, con un slargamiento de rotura del 11¢). El en- '

cogimiento experimentado por el hilo en agua hirviendo es de 3,5%e '

R il
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Fd REIVIIJLDICACIOHNEES
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1), Procedimiento para la fabricacidén de hilos o fibras de alcohol de

P

polivinilo resistentes a la ebullicidn y a las elevndas temgeraturaa,i
ceracterizado por afisdirse a una solucidén acuosa de hilado que contig*
ne alcohol de polivinilo fosfatos, alcalinos, preferiblemente solu—~ ;
vles en agua y de reaccidn dcida, fosfsios slcalinos condensados de
reaccién 4cida, neutra o alcaliua o0 nezclas de fosfatos de reaccidn
dcida y de fosfatos condenszdos wi wia canbtidad de 0,3 hasta 10%,
preferiblemente del 1 al 4% referido al alcohol de polivinilo disuel—f
to e hilarse en hilos o fibras esta solueidn pbr el procedimiento de {
hilado himedo o seco.

2). Procedimiento gegun la reivindicacién 1), caracterizado por regu-;
larse sobre 5,0 — 7,5 el valor »i de la solucién de hilado mezclade
con polifosfatos de reaecidﬁ alcalina con fosfatos dcidos o pirofos-é
fatos dcidos, o0 con dcidos débiles, como dcido fosférico, dcido ci-
trico.

3), Procedimiento seztn lae veivindicaciones 1) y 2), carwcterizado
por someterse log hilos hilados y estirados a un tratasiento térmico
a temperaturas superiores a 2002,

4).*Procedimiento se. du las reivindicaciones 1) y 2), caracterizado

por tratarse con medive eandurccsdores los hilos v fibras hilados,

- P

estiradss y tratados téru:cu.ante, por c¢jenplo con aldehidos mono-
o ;olivalgntea.

4). PROCEDISILNTO PARA LA FABRICACION Db HILOS O FIBRAS DE ALCCHOL
DE POLIVINILO REISISTEPTES A LA ESULLICION T 4 iAS « LEVALAS TBﬁfERA-

P 0 T T 011

TURAS.

Esta lemoria consta de ocho hojas foliadas y aecanografisdas

e AL

por un solo l=do de sus caras. !
Wadrid 15 de Enero de 1,958
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