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sulfato de ura solucidn de tioclanato inorgdnico

gobresaturada de un sulfato inorgénico",
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Tste invento se rafiere a soluciones de

ticcianato lnorgdnico, tales como pueden util

Zarge como

a nrenaracidn de poliscrilonitrilo y en le

nroduceldn, partiende del mismo, de artfculos moldeados

5. tales como hilog, fibras, filamertos, fibras cortasg,
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cintas v nelfculas, a continuacidn denominados "hilosgh.

-

&n sgoecial, se relaclons con 1la resener cidn de lz solucidn
de +tiocianato. For "poliacrilonitrilo" se entiende tanto
los homopolimeros de acrilonitrilo como los copolimeros
ane contengan por lo menos el 80% en peso de unidades

de acrilonitrilo, Istos copolimeros, puzden ger log
mroductes de copolimerizacldén con acrilonitrile de otros
mondmeros tales como estiremo, serilsto de metilo, deide
itunednino, dcido metalilsulfirico y sus sales, acetato

de vinilo y vinil paridina, Tste invento ez especlalmente
p

_1

hle a conolfmeros que contenzan de 90 a 95% en peso
de unidndes de acrilonitrilo,

Tn la atente espaiiola nf 230.933, ee ha descrito
un procedimisnto para la obtencidn de una solucidn de
poliacrilonitrilo, que comnrende el disolvente
acrilonitrilo, junto con los demds comiusstos
copolimerizables, cuando ge ussn, en una solucién
cencentrada acucsa o acuoso-alcohdlica de un tiocianato
inorgdnico y ol polimerizar el monémers o los mondmeros
en solucidn, en presencis Ce un catalizador de
polimerizacidn no oxidante cue Fforme radicales libres.

W dicha patente, se facilitan ejemplos de catalizadores
adecuados formsdores de radicaleg libres,

Bl orplzo de cetos catelimadores, desgraciade-—
wentz, muede dar ovrfgen a la &ecoloracidn de la solucidn,

que %ilende 2 persistir en los hilos preparados de la

nisma.
T decoloracién pusde ceducirse llevando a cabo
la polimerizecidn a wun pH de 3,5 a 8,0, en especlal del

ovrden de 2,5 a 5,5 en presencia de un agente reductor que
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ars el ¢catalizador, en las condiciones de
colimerizacidn. Fubre ros agentes redunctorses, son adecua—
dos el didxido de %ioures (conocido tambiédn como deido
Tormemidina sulffnico), el sulfoxilato de formaldeh{do-
sodio ¥ el nebablsulfito de sodio. BSin embarzo, el

empleo de estos awgenites reductores gue contisnen azufre,

dd origen o la foramacidn de iones sulfato. Cuando el
disolvente para la polimerizacibn es una solucidn de

tiocignato inorgdnico y los hilos se hlian en una solucién

’

mde dilufda de la misma s2l, en cuyo caso es corriente

concentrar el hatio de hilado ¥y hacerlo circular de nuevo
como digolvente, la nueva circulacidn de la solucidn d4
nor resultado el aumento de 1la conceniracidn de sulfato

hagta que g2 excede la solubilidad normal en la solucidn,

Re

v se ontiene vna solucidn sobre-saturada de sulfato
inorgénico. Ta golucidn sobre-saturada, tiende 2 depositar
cristales en los sistemas de filatura y de circulacién
repetide del disolvente, con resultados tan perjudiciales
como el blogqueo o olerre de logs orificics y £iltros de
filaturs

Constituye por tanto un objzto de este invento
el promorcionar un procedimiento vara reducir el contenido
de iones sulfato de una solucidn de tiocianato inorgdnico,
sobresaturads de un sulfato inorgédnico,

El procedimiento de acusrde con eghe invento,
comprende el hacer vaser la solucién scbresaturada a

travds de mma capa o lecho de una sal sulfato deslefda.

En el caso de soluciones de tiocianato apuradas, resultendo

de la polimerigacidn de acrilonitrilo, opcionalmente

seguldas por 1la filatura en himedo de hilos paritiendo de
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1la selucidn el gulfato en la dolucidn schresaturzda a
nenndo tendrd el mismwo eatibn que el tioclanato, por
edemplo el 18n sodin.. Cualauiera que sea el catidn o Lo
cationes, la g2l de sulfeto en la capa o lecho desleido
0 pagtoso, £l =e degea, puede ser igual sl sulfato de la
solneidn.

Bl procédimiento vuede aplicarse ventajosamente
con la sclncidn s una temperatura elovada., Bl aumento
de latemveraturs tiene dos efectos sobre el procedimiznto;
los méritos relativos de ellos, debeh considerarse al
alesdr una temveratura de trabsjo. ¥n primer lugar, el
erade de vrecivitacidn del sulfato orgdnico de la
solucidn, aumenta v, en segundo lugar, nuede aumentar el
valor a que la concentracidn de sulfato desciende. Es
poxr tante conveniente, eleglr una temperatura que pPropor-
done el mejor grado de preoipitaoi6n compatible con una
concentracidn final de sulfato satlsfactoria. Si se trata,
en Ultimo resuliado, de utilizar la solucidn tratade a
ma tenperatura inferior a la tenperatura del bproceso
egeogido, en cuyo casc 12 gsolucidn no-gobresaturada
obtenida puede gobresaturarse vor el descenss en la
temperatura, es preferible que la solucién tratada se
diluya antes de vtilizarse a continuacidn. Un procedimiento
preferido, en genaral, es concentrar la solueidn, por
ejemplo por evaporécién, antes de hacerla pasar a través
de 1la capa o lecho deslefdo o pastoso, y luego dilvir ls
solucidn deswuds del tratemiento. Bl efecto de concentrar
una solucidn antes del tratamiento, puede ser el obtener
una solucidn sobresaturada oue de otro modo no habria

gido sugceptible de trataniento de scuerdo con este
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Deosnuds de hacerse passr la solucidn a través

inventoa.

de la capa o lecho, se hace, con preferencia, que

]

atroviese wna zona de turbtwmlencia minima, en la gque vuede

€

depogitarse el s lfate sdlido arrastrado. ILuego pueden

or la

(o]

eliminarse los sdélides todavia arrastrados 1
golucidn, wor ejemplo por filtracibn o por centrifagacién.

B conveniente que el ritmo de eirculecidn
lineal de la solucidn a travds de la capa o lecho se
nantensa hastante reducido dado que para vorporcones
suveriores de cirenlacidn, se arrastra mayor cantided
de la capa 0 lecho, por la solucidn. Con preferencia,
el ritmo de cirenlacidn lineal no ha de exceder de 65 om/
hora en el caso del sulfato sddico anhidro de la I.C.l.
de grado comereial, que se encuentra en el comercio con
el nombre de "Kemsol",

Ta cantidad de sulfato que constituye la pasta,
denende del grade de cireulacidn volumétrica.
Evidentementz, si el volumen de solucidn que nasa en un
tiempo dado se aumenta, wuede emplearse una cantidad
ninima superior de sulfato sdlido, para reduclr el
contenide de svlfato de la solucidn, ordeticamente a la
concentracidn de saturacidén. Se ha comprobado que vara
reducir el contenido de sulfato sddico de una solucidn
sobresaturada, o 1la concentracidn de saturacidn
aproxivadamente, debe usarse con preferencia 0,9 kg de
Kemsol pera cada litro/hora de ritmo de circulacidn.
¥l reducir el contenido de suwlfato a este nivel, vuede
siznificar gue es necesgario hacer pasar el disolvente a

travédade la capa 0 lecho més de una vez, segin la
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concentracidn primitiva de suiééub.“
¥n le Unica figsura del dibujo adiunto, que es
un corte vertical, se representa una forma de apsreto
adacnado para la eliminacidn continua de snlifato sddico
de una soluecidn de tlocianato de sodio, que lo contilene
a un nivel de sohresaturacidn,

Con referencia al dibujo, uan reciplente 1
comprende dos secciones gensralmente cilindricas de
didnetros distintos: a saber una seccidn de pasta 2 ¥ una
seceidn de posado 3. Un agitador 4 del tipo de rejilla
4, montado en un drbol 5, se adanta en general a la
geccidn axil de la parte de vasta., Bl drbol 5 se hace
girar desds la varte superior por un motor adecuado
(no revresentado) y se gula vor medio de un cojinete 6
aconlado en el centro de ls tapa 7 del recipiente 1.

 Ta introduccidn de sal de sulfato en el.
reeipiente se realiza por uns sbertura 8, misntras que
durante la onsracidn le solucidn sobressiturade se
introduce continuamente por una entrada 9 del fondo del
reciviente, Ia distribucidn de la solu¢i6n a travéds de
la vpoeta, se aruda por medio de un disco distribuldor
16 soztenido por el 4rbol 5. ELl dendsito de sulfato en
lo entrada 9, =e impide vor un rascador planc 11l que
se prolonza desde el extremo del drbol 5 y gira con &ste.

Placas 12, se prolonga al interior del
recinlente nor encima de la capa nastosa, y reducen

. . Y . - . 4 .
a corriente rotacional del lfquido despuds de pagar s

[

través de 1a cana o lechO,

w0

Ta solucidn de contenido reducico de sulfato,

circuls desde el reciviente 1, a través de ranuras 13,



digosuestas en m anillo aTredﬁuoéélﬁi
ranures cstdn rodeadss nor un canal 14 annlar, de rebosado,

desds ¢l cunl Ia goleoldn sale continuamente por un tubo

Para rebtirar le opasta en cualguler momento
cuando ge desea revisar el equivo, se digrone un tnbo
16 de vacinado de 18 Dasita.

Ejemplo L.

" oun ejennlo tipico del emwleo del aparato

representado, ge hizo pasar una golucidn acuosa que

[l

»

eontenfe 54% en peso de tiocianato sddico, 7 C,165 cn
cosc Ge gulfato de sddic, a trevés de 3 toneledas de

"Kemsol" preparafas en forma (2 negha en ¢l reciplente

litros nor hora (gue renresenia mn ritme de cireulacidn

linesl de mos 40 cm/hora). Ia solucidn aue cirenlsbz

N - -t
Agsde el tubo econtenta 0,135 en mego de
. RPN . E 2 ot
sulfeto de zcdio, junto con um exceso ds 0,03%%
evroriradmmenti~ con regpecto sl ¢oszo de la solucidn. Tl

rulfate e6lido e seperd o continuacidn, en mwma

golneione

tlocleneto

de godin, mor ejemnlo
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el ejzaplo 1, nero de tamafio inferior, e colocd en el

H
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Tuisherser, zpado tdenicanente wuro. Una solueidn zouosa

cue contenfa 124 en wezo de tloclanato sddico, rotirade

como befio arotzdo de une wdguira de hilar en 1o gue €
habia biludo an nolimeroe de poliaecrilonitrilo en solueidn

dz tiocianato sddico, =se sometid 2 evaporacidn hacta
que alcazd un eontenido de 52,6% de tiocianato sddico,
s 0,179% de gulfato de sodio, en wveso, que reprsgenta la
sobhresaturacidn de sulfato abdico.
Te solucidn se hize naser a una ternerstura de
41°¢, v & wn ritmo de circulszeidn de 7,7 litrog/hora

(ecnivalente = una cirevlacidn linesl de 42 em/hore) a

LJ

travds de la cava o lecho de sulfato en pasta, con el
aritador a 35 revoluciones por minuto. Ia seclueidn
trétada, desnuds de posarse el sulfato sddico arrastrado,
ge comprobd aue contenfa C,11%% en peso de sulfato
sdiddco v 53,8% en peso de tioelanato de sodio, con un
exceso de sulfato gdlido de 0,029% en veso, sn sguspensidn.
Teta solucidn se Alluyd luseo haste una concentrecidn
de Bl% de tiocianato sddico, »nara usarla como disclvents
en o%tra nolinmerimacidn de acrilonitrilo.
N.O T 4

Dagerite sulficlentemente la natural:za del
invento asf como la wenera de realizarlo en la prdctica.
dehe hacerse constar que lan dignosicliones anteriormente
indicedes son suscentibles de modificaciones de detalle,
en cuento no alteren su vrincivio fundamentel. Tamblén
ge hace constar gue el invento se rafieres a'una golicitud
de netente vresentada en Inglzterra con fecha 26 de

cotubre de 1959, ndm. 36.125 acoriéndose, vor lo santo,
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a los heneflicios que conceden los Convenios Internacio-

«
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pales en vizor y siendo lo que constituye la esencia del
veferido invento ¥ wor 1lo que se golicita Fatente de
Tavencidn nor 20 afos en Ispafia: "PROCEDIMIELTO DE

REDUCCIOW il COMTAENIDO DI ION SULPATO DE UNA SCLUCION

o
wE PLOCTANATO THCORGAMICO SCHERESATURADA i TH SITLFATO
INORGAKICO"; caracterizgado nor lo eiguiente:
18,- Procedimiento de reduccidn del combenido
de lon sulfate de una solucidn de tioclanato inorgdnico

sobressturada de un sulfate inorgdnico, caracterizado
lO. ]

por comprender el hacer . pasar la solucidn a travds de

une capa pastosa de una g3l de sulfato,
28,~ Procedimienio, sesdn relvindicacidn 18,
caracherizado poraue el sulfsato inorgdnico en solucidn
i5' tiene el mismo catidn que el tioclanato.
¢,~ Procedimiento, cemin reivindicacidn 18
o 28, caracterizado worque la sal de sulfato de la capa
es la misma sal que el sulfato inorgdmico en solucidn
sobfesaturada.

20, 48,- DProcedimiento, segin reivindicacidn 28
o 32, caracterizado porgue el sulfatc en solucidn es el
gulfato sddico.

58, - Procedimientd, segln cualouiera de las
reivindicaciones 18 a 48, carscterizado norque la

25, golucidn estd a una temperatura elsvadsa,

€8,- Procedimiento, semin cuslquiera de las
reivindicaciones 18 g 58, caraciterizado porgue la
golucidn, despudés de atravesar le capa, atreviesa une
zona de turbulencia minime en la que puede posarse el

30, sulfato g81ido arrastrado.
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78,- Procedimiento, seziin cualanlers de las
reivindicacionss 18 a 68, caracterizado porque la
zolicidn estd prdcticamente libre de s6lido.

88,- Procedimiento, sesin cualguiera de las
reivindicaciones 12 a 7%, caracterizado norque en la

polimerizacién de acrilonitrilo, se ha usado la solucidn

4

«

de tiocianato inorgdnico,

9&,. Procedimiento, seglin cualquiera de las
reivindicaciones 18 a 88, carsecterizado porque la
solucién se ha concentrado antes de atravesar la capa,
7 Juego se diluye.

108,~ YPROCENIMIENTO DI REDUCCION DBL CONTIENIDO
DB ION SULFATO DE UMA SOLUCION DE TIOCIANATO INORGAVICO

SOBRESATURADA DE TN SULFATO INORGANICO", tal y como
nueda substancialmente descrito en la presente lenoria
e ilugtrado con los dibufos que se acompafian.

6;¥é\memoria éoneta de diez hojas escritas &
méquina uoz\\

una dola ca

i



COURTAULDS LIMITED. HOJA UNICA

ESCALA VARIABLE




	Bibliographic data
	Description
	Claims
	Drawings



