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P A C E N T E  DE  I N V E N C I O N  ;

t;

a favor det í

FARBífiERKE HOECHST Aff, vormals M eister Lucias & Bruning, de nacio­

nalidad alemana, residente en Frankfurt (M)-Hoechst, República 

Federal- Alemana, por: !

"PROCEDIMIENTO PARA LA FABRICACION DE HILOS O FIBRAS DE ALCOHOL J.

DE POLIVINILO RESISTENTES A LA EBULLICION Y A LAS ELEVADAS TEMPE- ( 

RASURAS". i

Memoria d escrip tiva  J
I

La presente invención concierne la  fabricac ión  de h ilo s  de 

a lcohol de p o l iv in i lo ,  y especialmente de h ilo s  de a lcohol de p o l i - f  

v in ilo  res is ten tes  a la  eb u llic ión  y a las elevadas temperaturas.

Ya es conocida la  fabricac ión  de fib ra s  e h ilo s  de alcohol de p o li—?

5 v in i lo .  Tales fib ra s  son producidas en general por e l  procedimiento! 

de h ilado en seco, en e l  cual se hace entrar una solución de a l­

cohol de p o l iv in i lo  en agua, en una cámara de evaporación, por ¡ 

una tobera de h ilado, para elim inar e l  d iso lven te, o por e l  proce- ¡ 

dimiento de h ilado en húmedo, en e l  cual se hace entrar a presión j-
l .
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en un baño acuoso de p rec ip ita c ión , por una tobera de h ilado, ur>a 

solución acuosa de alcohol de p o l iv in i lo .

Después de h ilado , lo s  h ilo s  son estirados en f r í o  o en ca lien ­

te , son sometidos a un tratam iento téxmico y  a continuación son tra — 

tados con aldehidos en baños fuertemente ácidos. E l tratamiento itp.
térmico y e l  tratam iento con lo s  aldehidos hace insolubles en agua |

fi­
lo s  h ilo s  que, además, encogen sólo poco en agua h irviendo. E l t ra -  í

tamiento térm ico tien e  e l  gran inconveniente de que lo s  h ilo s , es- i 

pecialmente cuando se emplean temperaturas superiores a lo s  2252 !

C ., se ponen fuertemente am arillos o incluso morenos. Este indesea­

b le cambio de co lo r  t ien e  como consecuencia una gran lim itación  del i 

aprovechamiento t e x t i l  de lo s  h ilo s . t

Oonstituye e l  ob jeto de la  presente invención un procedimiento 

para la  fabricac ión  de h ilo s  e h ilados de a lcoho l de p o l iv in i lo  de 

a lta  calidad.

Otro ob jeto de la  invención está  constitu ido por un procedi­

miento para la  fabricac ión  de h ilo s  e h ilados de alcohol de p o l iv i -  !
i-

n i lo  que, a l ser calentados, no cambian co lo r , es dec ir que no se i
!

ponen am arillos n i morenos. La invención consiste en que se obtienen! 

h ilo s , fib ras  u otros productos incoloros s i  se le  añaden a la  solu-[

ción acuosa de h ilado que contiene alcohol de p o l iv in i lo  fos fa tos  \
t

a lca linos preferib lem ente solubles en agua y de reacción ácida, fo s - ' 

fa tos a lca linos conaensados de reacción ácida, neutra o a lca lin a , o j 

mezclas de fo s fa tos  de reacción ácida y  de fo s fa to s  condensados en | 

una cantidad de l 0,3 -  10?S, y  preferib lem ente de l 1  a l 4$£, re fe r id a  1
f

a l a lcohol de p o l iv in i lo  d isu e lto , y se h i la  esta  solución en h ilo s  ¡
\

o fib ra s  por e l  procedimiento de h ilado en hámedo o seco.
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Como fo s fa to s  condensados son por ejemplo de considerar: los  f

í
p iro fo s fa to s , lo s  m etafosfatos de estructura c íc l ic a ,  como la s  sa- ¡

1
le s  sódicas del ácido tr im eta fos fó r ico  y tetram eta fosfórico , los  

40 isom etafosfatos (p o lifo s fa to s  c íc l ic o s  con cadenas la te ra le s ),  los

p o lifo s fa to s  de estructura lin e a r , por ejemplo la s  sales sódicas 

del ácido t r ip o l i fo s fó r ic o  y te t ra p o lifo s fó r ic o , as í por ejemplo j

e l  te tra p o lifo s fa to  hexasódieo y la s  sa les sódicas de lo s  ácidos 

p o lifo s fó r ic o s  solubles de elevado peso molecular con una cadena 

45 de aniones más o menos la rga . A e l lo s  pertenecen también los  p o li-

fo s fa tos  condensados de complicada estructura conocidos con e l  nom­

bre de sa l de Graham y de Kurrol. Asimismo revelan un buen e feo to

los  v id r io s  de m etafosfato potásico (KPO,) insolubles en un p r i-  jj  x , ^
mer tiempo y de muy elevado peso molecular, que pueden ser puestos f 

50 en solución mediante un interóeonbiador de cationes cargado p a rc ia l (

o totalmente de iones de sodio. Las adiciones de p o lifo s fa to s  de j

reacción a lca lin a  es d ec ir  de p o lifo s fa to s  con dos grupos h id rox ilo  j 

ácidos adheridos a l mismo átomo de fó s fo ro  de lo s  cuales e l  segundo [

grupo h id rox ilo  está  disociado sólo débilmente, a consecuencia de I
$

55 lo  cual la s  correspondientes sa les sódicas reaccionan de manera a l-  j

ca lina  producen muy a menudo soluciones de alcohol de p o l iv in i lo  de ; 

un va lo r  pH superior a 8, lo  cual d i f ic u lta  e l  proceso de hilado 

a consecuencia de la s  obstrucciones de las toberas. Mediante una 

pequeña adición de p iro fo s fa to  sódico ácido o de ácido d éb il, como |; 

60 ácido c ít r ie o  o ácido fo s fó r ic o , puede regularse sin d ificu lta d  e l

campo de pH p re fer id o  de 5,0 -  7,5 de la  solución de h ilado.

Gomo ya se ha dicho, la  fabricación  de lo s  h ilo s  puede v e r i f i ­

carse tanto por e l procedimiento seco como también, y p re fe r ib le -
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mente, por e l  procedimiento de h ilado en hdmedo. Los h ilo s  acaba­

dos de h ila r  son estirados en f r ío  o en ca lien te  mediante adecua­

dos d isp os itivo s , por ejemplo de ru edec illa s  o de varios tr ío s  de 

r o d il lo s , y luego son sometidos a un tratam iento térmico y a con­

tinuación son tratados con agentes de endurecimiento como aldehidos 

o dialdehidos. Los baños de endurecimiento contienen, conveniente­

mente además de lo e  agentes endurecedores propiamente dichos, sa­

le s  inorgánicas, a s í como ácidos en una concentración t a l  que, du­

rante e l  proceso de endurecimiento, no se v e r i f ic a  deterioro  n i 

encogimiento alguno de la s  fib ra s .

Buenos resultados se obtuvierón, por ejemplo, poniendo los  

h ilo s  de a lcohol de p o l iv in i lo  estirados y tratados térmicamente 

en un baño de endurecimiento de la  sigu ien te composición: 

de formaldehido 

2Q?» de ácido su lfú rico  

22$ de su lfa to  sódico 

49/í de agua

Después del endurecimiento, los  h ilo s  e h ilados son lavados 

de manera corrien te con agua y secados.

No era de prever que, mediante una adición a la  solución de 

h ilado de los  compuestos de fó s fo ro  según la  invención pudiesen 

ev ita rse  las intensas coloraciones am arillas o morenas, que se 

v e r if ic a n  siempre en e l  in ev itab le  tratam iento térm ico, de lo s  h i­

lo s  de a lcohol de p o l iv in i lo .

Ejemplo 1,

üna solución de 600 g  de a lcohol de p o l iv in i lo  altamente v is ­

coso, de una viscosidad r e la t iv a  de 3,4  (medida en forma de solu­

ción acuosa a l a 702), un contenido de a c e t ilo  de 1,5^- 12 g de
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p o lifo s fa to  sódico altamente viscoso (v iscosidad r e la t iv a  1 ,7  me­

dida en forma de solución acuosa a l 1%, contenido de pgQg aproxima- i 

demente 57?¿) y ó £ de p iro fo s fa to  disódico (Na^HgPgOy) en 4600 cm3 

de agua (va lo r  pH de la  solución de hilado 6 , 8 ) es h ilada mediante | 

una tobera de tán ta lo  con 300 aberturas de un diámetro de 0,08 mm \ 

en un bario acuoso de p rec ip itac ión  que contiene un 27?» de su lfa to ¡

sódico, la  temperatura del bailo de hilado es 65- 702, e l  reoorrido t

del baño de hilado 70 cm, entrando la  solución de hilado en e l bailo :

a una velocidad de 30 cm. por minuto. El h ilo  exprimido, pero aun ¡
\

hámedo, que sale de l baño de hilado a una velocidad de 9 m por a i-  |
¡

ñuto, es estirado a continuación hasta e l cuádruplo entre dos tr io s  j
i-{;

de ro d il lo s  y e l  h ilo  estirado pasa luet;o 40 veces sobre un tambor ‘ 

de secado calentado eléctricam ente a 110®, de un diámetro de 30 cm. j 

Con 40 vueltas, e l trayecto de secado es de unos 42 in, lo  que corres!;

pende, con una extracción de j 6 m por minuto, a una duración de se- [
|

cado de 66 segundos. E l h ilo  secado pasa luego por un tubo de e s t i-  [:- 

ramiento de 1  m de longitud, calentado con a ire  ca lien te  a 2302, y ) 

a continuación 140 veces soore un tambor de un diámetro de 32 cm, j'i
calentado con d ife n ilo  a 230-2352» Con 140 vu eltas, y a una v e lo o i-  | 

dad de l tambor de 54 m por minuto, la  duración de l temple sobre e l  [ 

tambor es de aproximadamente 171- segundos. Entre e l  tubo de e s t ira -  f 

miento y e l  tamoor de calentamiento se v e r i f ic a  pues nuevamexxte un 

estiram iento en ca lien te  de l 40̂ 1. Después de abandonar e l  tambor 

ca lien te , e l h ilo  tratado térmicamente es arro llado con una extrac­

ción de 56 m por minuto sobre una bocina, de modo que e l  estiramien-l 

to to ta l  es de 6,2 veces. La seda arro llada  rec ibe luego forma de ¡

madeja y es endurecida en este estado durante 2 horas a 702 en un [
í

baño que contiene un 9% de forrnaldehido, 20)í de ácido su lfú rico , f 

22% de su lfa to  sódico y 49% de agua. Para ev ita r  pérdidas de formal--!120
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dehido, e l endurecimiento t ien e  que v e r if ic a r s e  en un rec io ien te  i* í
cerrado.

Por f in , la  madeja es lavada en agua f r í a  o ca lien te  y secada. 

El h ilo  de a lcohol de p o l iv in i lo  as í obtenido, de 650 denier, es 

incoloro a pesar del tratam iento térmico y t ien e  una res is ten c ia  a 

la  rotura de 340 g/100 denier y un alargamiento de rotura del lAf*  

E l encogimiento del h ilo  provooado por agua hirviendo es sólo del 

2f*

Ejemplo 2.

Una solución de reacción neutra de 600 g déla lcohol de p o l iv i ­

n ilo  empleado en e l  Ejemplo 1 y 6 g de un m etafosfato de sodio o í-
j

c lic o  soluble en agua, de reacción neutra, de una viscosidad re ía -  í
í-

t iv a  de 1 ,0 1  (medida en forma de solución a l I f  y de un contenido r 

de aproximadamente 36f  de NagO y aproximadamente 63f  de con

un va lo r Ph de 7,1 de la  solución acuosa a l 1$ del p o lifo e fa to ) en
t

4600 cm3 de agua es h ilada  de la  misma manera indicada en e l  Ejem- ¡ 

p ío  1  en un baño de hilado acuoso con un 27f  de su lfa to  de sodio y i 

un 0 ,02$ de ácido su lfú rico , y lo s  h ilo s  obtenidos son estirados, | 

luego tratados ténnicamente y secados. La res is ten c ia  a la  rotura j

de lo s  h ilo s  incoloros as í obtenidos, de 640 denier, es de 450 g/ j.
\

100 denier, con un alargamiento de rotura de l 1 1$. El encogimiento I 

de l h i lo ,  provocado por agua hirviendo es del 3/-» l
í

Ejemplo 3. i

Una solución de 600 g de a lcohol de p o l iv in i lo  de mediana v is -¡
í

cosiaad, de una viscosidad r e la t iv a  de 2,5  (medida en forma de solu; 

ción acuosa a l 2f  a 702 o ) ,  un contenido de a c e t ilo  de l 1 , 5$, 12 g j 

de t r ip o l i fo s fa to  de sodio (contenido aprox. de NagO 42f  y aprox. 

de PgO,. 57/¿j la  solución acuosa a l 1 f  reve la  un va lo r  pH de 8 , 5 ) y í



— 7 -  ;

f  [
289584 f

4 g de ácido c í t r ic o  en 3200 cm3 de agua es h ilada en un baño de i 

150 h ilado acuoso con un 27$ de su lfa to  de sodio de la  misma inai era

que en e l  Ejemplo 1 y e l  h ilo, obtenido es estirado. El va lo r pH de I 

la  solución de hilado es 5,8. A continuación, e l  h ilo  es sometido |

a 2352, durante 7 minutos, a un tratam iento térmico y luego endure-i

cido con una solución de formaldehido fuertemente ácida como en e l  |
|

155 Ejemplo 1. Por f in , e l  h ilo  es lavado con agua y secado. La re s is -  |

ten c ia  a la  rotura del h ilo  incoloro de 800 denier a s í obtenido es i.
E:

de 240 g/100 denier, con un alargamiento de rotura del 13$. E l en— i 

cogimiento provocado en e l  h ilo  por a ,̂ua hirviendo es de sólo 0, 8$.' 

Ejemplo 4. ji

160 Una solución de 600 g del a lcohol de p o l iv in i lo  empleado en f

e l  Ejemplo 1 y 12 g de un ¿netafosfato de potasio insoluble en un j 

primer tiempo (Contenido de KgO aprox. 39$ y de PgÔ . aProx* 60$ {

que es puesto en solución mediante un intercambiador de cationes ! 

parcialmente cargado con iones de sodio a base de ácido p o l ie s t i -  j.' 

165 ro lsu lfón ico  en 300 cm3 de una solución de sosa cáustica a l 0,14$ I
í

( la  solución a l 4$ de l m etafosfato de potasio hecho soluble reve­

la  a 20fi una viscosidad de 1550 c p o ise ) y 4 g  de fo s fa to  monosó-

dico (fía HgPO^) en 4600 cm3 de agua, es h ilada en un baño acuoso |

de hilado con un 27$ de su lfa to  de sodio, de la  misma manera que j 

170 se indica en e l  Ejemplo 1, luego e l  h ilo  es estirado, tratado tó r— i 

micamente, endurecido y secado. El va lo r  pH de la  solución de hila-;

do del alcohol de p o l iv in i lo  es de 5,5. Los h ilo s  obtenidos, de |

650 denier, son incoloros y tienen una resistencia, a la  rotura 

de 480 g/100 denier, con un alargamiento de rotura del 11$. E l en- 5 

175 cogimiento experimentado por e l  h ilo  en agua hirviendo es de 3>5$* :

J
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1 ) . Procedimiento para la  fabricac ión  de h ilo s  o fib ra s  áe alcohol de|
i

p o liv in i lo  res is ten tes  a la  eb u llic ión  y a la s  elevadas temperaturas» |
i'

caracterizado por añadirse a una solución acuosa de h ilado que conti^ f
*  }

ne alcohol de p o l iv in i lo  fo s fa to s , a lca lin os , preferib lem ente solu- ['£
b les  en agua y de reacción ácida, fo s fa tos  a lca linos condensados de f 

reacción ácida, neutra o a lca lin a  o mezclas cíe fos fa tos  de reacción |
í;

ácida y de fo s fa tos  condensados an uua cantidad de 0,3 hasta 10J&, j 

¿^referiblemente de l 1 a l 4^ re fe r id o  a l a lcohol de p o l iv in i lo  d isuel— f
• jf.

to  e h ila rse  en h ilo s  o fib ra s  esta solución por e l  procedimiento de fÍÍ
hilado hdmedo o seco.

2 )  . Procedimiento según la  re iv in d icac ión  1 ), caracterizado por regu-| 

la rse sobre 5,0  — 7 ,5  e l  va lo r  pH de la  solución de hilado mezclada |
Icon p o lifo s fa to s  de reacción a lo s lin a  con fo s fa tos  ácidos o p ir o fo s - f  

fa tos  ácidos, o con ácidos déb iles , como ácido fo s fó r ic o , ácido e l -  | 

t r ic o .  ¡i-,
3 )  . Procedimiento según la s • •reivindicaciones 1) y 2 ), caracterizado |

i -

por someterse lo s  h ilo s  hilados y estirados a un tratamiento térmico |:
Ia temperaturas superiores a 200^. \-

4 )  . ■»Procedimiento sefñu la s  re iv ind icac iones 1 ) y 2) ,  caracterizado

por tra ta rse  con medios endurecedores los  h ilo s  y fib ras  h ilados, t• *
t

estirados y tratados térmicamente, por ejemijlo con aldehidos mono- f;

o p o liva len tes . ' t
' ' l

4 ). PROCEDIMIENTO PAPA LA FABRICACION LE HILOS 0 FIBRAS LE ALCOHOL |

LE P0LI7TSIL© RESISTENTES A LA EBULLICION Y A LAS ¿ LEVALAS TEMPERA- i

TURAS. ■■

Esta Memoria consta de ocho hojas fo lia d as  y mecanografiadas |

por un solo lado de sus caras. i

Madrid 15 de Enero de 1.958
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