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sothe:

"Procedimiento de obtencidn de fibras de copolimeros,
de acrilonitrilo y cloruro de vinilideno, solubles en

acetona".

S R —— LIMITED, entidad inglesa, domiciliada en
16, St¥. Martin's-le~-Grand, Londres, Inglaterra.

Este invento se refiere a la fabricacidn de
fibras sintéticas y se relaciona especialmente con la
fabricacién de fibras de los copolimeroé de acrilonitrilo

¥ de cloruro de vinilideno, solubles en acetona. Este

5. ~invento es aplicable a copolimeros vinarios solubles en



acetona, de acrilonitrilo y cloruro de vini1ideno, y
tembién & copolf{meros solubles en acetona, de los dos
compuestos, con pequefias centidades, por ejemplo, hasta
el 5% eproximadamente en peso, de otros mondmeros teles
5. como vinil-piridina o dcido itdconico, que pueden
userse pare modificar las propiedades de tefiido del
copolimeroc.
Se ban hecho ya propuestes para produoir
copolfmeros, solubles en acetona, de acrilonitrilo y
10. cloruro de vinilideno; ver por ejemplo la memoria de la
patente britdnice ne 643.198 ¥ n® briténico 5.192/58.
Las soluoioneé en acetona de los‘oopolimeros, pueéen
hilarse en himedo o en seco para formar fibras tal como
se describe, por ejemplo, en la memoria de la patente
15. briténica ne 674.323, de la British Celanese Limited.
Esta dltima Memorie, describe también la etapa o fase
de estirar 1as‘fibraa resultantes en estado de reblan-
decimiento por el calor, por>ejempio en ur bafio de
agus caliente,vo en vapor aéturado; la fase de estirado
20. puede ir seguida por un tratamiento de temple, con objeto
‘de reducir la bendencia de las fibras a contraerse
. a8l calentarse a temperaturas moderadamente elevadas, tal
como de 602 & 1009C. Otro tipo de estirado de las
fibras de copolimero de acrilonitrilo-cloruro de
25. vinilideno, se desoribe en la Memoria de la Patente
Briténica n2 709.995, de acuerdo con el cual las
fibras se estiran a una temperstura superior a 120%C.,
por ejemplo en vapor o agua caliente sometida a presidn.
Se ha comprobado gue resulta especialmente

30. ventsjoso el que las fibras recien expulsades de copoli-
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meros de acrilonitrilo-cloruro de vinilideno, se sometan f;iﬂ
a uns operacidn de estirado en frio, antes de recogerse. -
La denominacidn "estirado en frio" significa que las
fibras se estiraﬁ a uns temperatufa no superior a 402C,
5¢ En general, por razénes econdmicas, las fibras se estiran
& las temperaturas ordinarias. El grado de estirado ha
de ser, por lo menos el 75% y, mis convenientemente, de
100 4 300%. En toda esta Nemoria, el grado de estirado
se expresa como porcentaje de la longitud aumentada a la
10. longitud primitiva de la fibra; por ejemplo pars una
' fibra estirada al doble de su longitud primitiva, el
estirado es de 100%.
El estirado en frio de las fibras recién
expulsadas, se realiza con preferencia entre "rodillos";

15. las fibras que abandonan la cuba de hilado o él bafio d;

coagulacidn, segin el caso, se hacen pasar alrededor

de un primer rodillo y luegzo s un segundo rodillo, cuya
veloeidad‘periforica se dispone para comuniocar a la
fibras el grado requerido de estirado. Sin embargo,

20. pueden utilizarse otros métodos conocidos de estirado, por }lff.

ejemplo utilizando carretes o e¢ilindros, o bien puede
usarse una combinacién de rodillo y carrete. Una vez
estiradaébn frio las fibras, poco después de su
expulsidn, se recogen con preferencia en bobinas,toroidas
25, o sin torcer al estado de hilos, dispuestos para
ulterior tratamiento, pero pueden tratarse a continuacidn
en una operacidén contimma.
El estirado en frio, se realiza con preferencia
al aire, especimlmente cuando se estén estirando fibras

30. hiladas en seco, pero el estirado puede llevarse a oabo
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Pibras asi estiradas se contraen solemente un porcentaje

en agua u otro medio no disoivent;, a 15~402C,, y el i
1{quido pueds contener un lubricante textil. .
Un efecto de la operacidén de estirado en frio,
es hacer las fibras de tipo menos eléstomero. Un segundo
efecto es reducir apreciablemente o eliminar por completo
el peligro de filamentos adheridos en la hebra recogida.
Las fibras producidas por la operacidn de
estirado en frio, no son sin embargo adecuadas para los
usos textiles en general, y, por tanto, reciben un nuevo
tratamiento de estirado a temmpratura elevada. Este nuevo
estirado, na de ser de 500 4 2.000% y, con preferencia, de
700 4 1500%. Ies tempraturas elevadas convenientes, son
temperaturas no inferiores a 958C. Este estirado en
caliente, puede realizarse en aire osliente, en vapor o
en agua caliente, sometido a presidn, como se describe
en la memoria de la Patente Britédnica antes citada n¢
674.323, ¥ en la Memoria de 1a Patente Briténica n®
709.995 ¥ el proceso de estiredo en oaliente puede ir
segulido por un tratamiento de temple para reducir la
contraccién de la fibra sl oalentarse. De acuerdo con una
aplicacidn preferida de este invento, el tratamiento de
estirado en caliente se realiza en temperaturas supe~-
riores a 1008C. empleando vapor saturado a presidén super
atmosférioa, por ejemplo hasta 3,5 kg/om®, como medio
de calefaccién. Las fibras obtenidas como resultado de
estirar las fibras estiradas en fric, en vapor saturado

a presidn super-atmosférica, tienen elevadas estabili-
dades dimensionales para el calor himedo y seco, y son

adecuadas para muchos fines textiles. En general, las
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miy bajo en agua caliente o en aire & 1368C. y, edemis,
ge obtlene una noteble mejora en 1la estebilidad de los
colores sometidos & la exposicidn al calor seco. Si se
deses, puede llevarse & cabo une estsbilizacidn todavia
mayor, por un tratamiento de temple realizado sumergiendo
las fibras en agua caliente o en ebullicién, en vapor
libre en vapor & presidm, o en aire oceliente, permitiendo
que la contraceidn naturel de la fibra se realice
libremente. Por ejemplo, las fibras, después del trate-
miento de estirado en vapor saturado a la presidn super-
atmosférica, pueden hacerse pasar de modo continuo en
condiciones de flojedad libre, a través de un bafio de

agua @& 0 cerce de su punto de ebullicidn (o sea

elrededor de 90-1002C.) o & través de un tubo que contenga  .  "

vapor saturado a la presidn etmosférice. Lee fibres
resultentes no scusan virtuslmente contraccidn al
sumergirse luego en agua en ebullicidn.

Este invento se aclara por los ejemplos
siguientes:
EJEMPLO 1. |

Un copolimero de acrilonitrilo y clorurc de
vinilideno, obtenido de acuerdo con el método descrito
en la Solicitud de Patente Britdnice n? 5.192/58 y de
un contenido de acrilonitrilo del 51% y una viscosidad
intrinseca de 1,47 en dimetil formamida en solucidn, se
disolvid en acetons pere dar una solucidn al 22% en
peso. Esta solucidn se hild en seco utilizando equipo de
filature en seco convencional, y las fibras resultantes
que salfan de la celula de filetura se estiraron en
£rio el 1004 entre rodillos y luego se recogieron, sin
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torcer, en una bobina. La velocidad de recogida final era
de 40 m. por minuto, y el denier de 266. El examen de
las hebras recogldass demostrd que no existidn filamentos
pegados ¥ qué la hebre o hilo podfe retirarse de la
bobine sin dificultad, despuds de prolongade conservacidn.
Ia hebra o hilo se retird a continuscidn de la
bobine y se hizo pasar oontinuamente, con estirado, a
través de vapor saturado, & 2 kg/bm? utilizendo un aparato
constituido por dos cdmaras adyadentes, que oontenian;
respectivamente, agua caliente sometids a presidn y luego

vapor & presidn,y finelmente se recogid como hebra

torcida. Esta se hizo pasar al interior del agua,va través }_ -

de una pleca que contenfe un orificio fino, y desde el

egue al interior del vepor, a travée del segundo orificio, ;;;

seliendo del vepor & trevés de un tercer orificio. Un
rodillo alimenteba la hebra o hilo al aperato & razén
de 2 m, por minuto, y un segundo rodillo retirabs dioho
hilo a razén de 20 m. por minuto comunincado as{ un
estirado de 900%. La tensidn de estirado era de 2 g.
El denier de la hebra recogida era 26, y su tenacidad
era de 4,35 g/denier, siendo su extensibilidad de
10,7% y su ocontraceidn, por sumersién en ague hirviendo
durante 15 segundos, era de 4,6%. La hebra o hilo
estiredo en frio antes del proceso de estirado em
calients, tenia una tenacided de 1,47 g&/denier, uns
extensibilidad de 53,8% y una contraccidn de 37% en agua
hirviendo. '

Ie hebra o hilo, finalmente, se hizo pasar de
modo oontinuo & través de un befio de agus en ebullicién,
sometida & condiciones de flojedad libre, siendo de 11

v
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segundos el tiempo de sumersién. Después de esto su
tenacidad ers de 3,4 g./denier, su extensibilidad, de
13,8% y su contraccién en egua en ebullicidén alrededor de
0,5%; no acusaba contraccidn sl calentarse en aire a

1362C. dursnte une hora. .

RIEMFIO 2.

Un copolimero de acrilonitrilo y cloruro de
vinilideno, se obtuvo por el método descrito en la solici-
tud © de patente britdnica ne 5.192/58; el oopolimero
contenfa 47% en peso de acrilonitrilo y tenfa ums
viscosidad intrinseca, medida en dimetil formemida, de
1,%3. Se disolvid en acetons pars producir une solucidn
al 22% en peso, que luego se hild en seco & travées de una
salids de 40 orificios, como se describe en el ejemplo 1,
pera producir fibras que se estiraron el 100% a
temperaturas ordinarias, entre un rodillo y un carrete
de avance del hilo y luego se recogleron en bobines sin T
torsién. Is hebra recogide era de denier 900/40 filamentos.iﬁ;

Lghebra se extrajo de la bobina por un rodillo .

| que tenfe una velocidad periférice de 4 m/minuto y se

estird el 1.150% en vapor saturado a 1,4 kg/bm? por un
segundo rodillo de velocidad periférica de 50 m./minuto;
luego paseba de modo continuo, a 50m/minuto, a través
de una atmosfers de vapor saturado & la presidn
atmosférica, a un rodillo de velocidad periférioca de

47 m./minute y finslmente se recogfa en forma de hilo
torcido en una méquine de torcer de anillos.

El hilo obtenido tenia una tenscidad de 4 g./de- fff;'

nier y upa extensibilidad de 14%. Era dimensionalmente
estable en calor seco y himedo. Se tejid formendo un
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género que resultd ininflemable de acuerdo con las normas
britdnices. Ias muestras del género no quedaron afectadas
por el contacto durante 15 segundos con una plancha
caliente a temperaturas hasta 2202C,
N o T &
Descrite suficientemente la natursleza del

invento, as{ como la menera de realizarlo en la préctica,
debe‘haqerse conster que las disposiciones anteriormente
indicadas son susceptibles de modificaciones de detalle,
en cuanto no alteren su principio fundamental. También

se hace constar que sl invento corresponde & una solicitud
de patente presentada en Inglaterra con fecha 9 de marzo
de 1959 ng 799&/59 acogléndose por lo tanto, a los
beneficios gque conceden los Convenios Internacionales en
vigor y siendo lo que constituye la esencia del referido
invento y por lo que se solicita Patente de Invencidén por
20 afios en Espafia: "Procedimiento de obtencién de fibras
de copolfmeros, de acrilonitrilo y clorurc de vinilideno,
solubles en acetona"; caracterizdndose por lo sigulente:

12.- Procedimiento de obtencidn de fibras de

' copolimeros; de acrilonitrilo y cloruro de vinilideno,

solubles en acetona, caracterizado por comprender hilar
en himedo o en seco soluciones de acetona de los copoli-
meros para formar £ibras que luego se estiran, y ademds,
porque las fibras recién expulsadas se estiran de 75 &
300% @ una temperatura del orden de 152 & 408C, después
de lo cual se estiran a temperétura elévada,"de modo
conocido, con preferencia en vapor saturado a presidén

aumentada,

28,- Procedimiento de obtencidn de fibras de
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copol{meros, de acrilonitrilo y cloruro de vinilideno,
golubles en acetona; tal y como queda substancialmente
descrito en la presente memoria.
Esta me@bria consta df nueve hojas escritas a
méquina por una sd'la cara.
Madrid?’ A
vc.qunm; ULDS Mmm
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