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“HT;gde acrilonitrilo“

@Cf /opfczm‘e THE "CHEMSTRAND conromnon, entidad norteamerioana,
K : P ‘domiciliada en, IEBAIUB, Alabama, EE,UU, de A.

'**;;~r;;;;~ Este 1nvento se refiere a objetos m°ld°ad°°

>M??Ji perfecoionados, tales como fibras, filamentos, hilee y
" ;oimilaress obtenidos de polimeros de aorilonitrile, ¥

au un- prooedimiento perfeccionado para fabricarloso méa

- 5e ~M“Jeapecialmente, eate invente ae refiere a objetoa moldeadoa
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” ffde aspecto normalmente lustro-o y que pesean un equilibrio
afadptimo de prepiedades longitudinalea y 1aterales, EA aun -

- jcorriente en ciroulac'

v“f‘ffprooeae para la fabricacién de las miemoao -
jﬁ';j:;4ff§?f A causa de la ineatabilidad térmica de 1oa
"jipolimeros de acrilonitrilo, las filamentos de eStOB

ffdisolvente adeouado y 1uego retirando éete de una

' de 1a solucién, para formar :;. L

L ___v ;,unc,'ff:filamentes de la miamaa.’ Comercialmente, 103 filamentos
ﬁ’ifffilp{} M7f_ﬂde polimeroe de aorilanitrilo ge preparan bien por el Jvf'"'fff

fprocedimiento de leatura en aeeo, o por el prooedimiente”fi;%“

.' f;Ade filatura en hﬁmedo, como es bien’ conocide.— Ia técnica ;i*
| _5eapeo£fica elegida, implica finalmente . comﬁremiso 0 o
e 5,a;’l:-ftransacién entre 1as propiedades del hilo, los aspectas
l“fff{}5;7flrj7'econémicos de la técnica aplioada, y otras consideracieneso
AR  €‘Existen ventajas e inoonvenientes en aseoiacién con el

ﬂ“iempleo de oada uno de. 108 procedimiantes.

Este invento 86 refiere especialmente al método -

;de filatura en hﬁmedo, Corrientemente, en una Oporacién

de filatura en hﬁmedo, la coagulacién se realiza expulsando o

porcentaje de disolvente 0 sal diauelta, ‘Tal oomo se .
:_emplea en este cago, un bafio acuoso o de agua signifioa .

i una composicién que contiene agua como uno de sus

principales componentes. Cuando se. extrae el diaolvente_,

- .de la carriante expulaada de una aelucién de filatura en}__'
v£ ;iAffun baﬁo de. coagulacién durante la filatura en. hﬁmedo, sef75
"‘5~3hobtieno 1a solidificacién del polimero en forma de.
5f3filamento.f Normalmente, durante la coagulacién exiate
].7una difusidn hacia- el interier del liquido del vagio
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, ,fﬁ w microscopio de faae 6ptioa.' Loe filamentos que

 ~ﬁ ‘mener resistenoia a la abraaién, con respecto 8- loa

e filamentos que ne oontienen hueees; .
','especiales y positivas de tratamiente ulterior durante la

‘*5; distinxos medos de tensién que orientan molecularmente las

: moléculas del polimere y, ademés, tienden a la contraociénl; :

e estructura filamentosa més densa. La técnica anterior ha

ooagulante en el filamento sometldo a. coagulaeién, asi como
un movimiento oorreapondienxe hacia el exterior de _
disolvente hacia el baﬁo coagulanie. El disolvente yel.
liquido del baﬁo pueden intercambiarse de tal modo que 1091'
fllamentos reeultantes contengan huecos o cavidades en ‘

sus longitudee, susceptibles de apreoiaree claramante con,:fv

contienen estos hueooa o espacioa ain 1lenar, no. poseen Ngl-
las propiedades fisicaa precisas o deseadas para algunos
usoa finalese; Por ejemple, estos filamentoa presentan un

aapecte sin brillo o luatre, una tenacidad inferior y una

,ente se Preduce en los filamentoa, ‘se. aGOptan medidas i7:3’”

produocién de loe filamentos, en les caaos generales._ La .

tenacidad do los filamentos ae mejora en alte grado per

o desapariOi&n de los huecos. Para contraer por ccmpleto
eltos huecos, los filamentos pueden aecarse a temperaturas'.~

bastante elevadae, bajo tensién, forméndose asi una

ccmprobado que la tenacidad de les filamentos es satiafae-[
toria con este tratamiento ulterier de les mismos, ‘Sin '
embargo, 1a tenacidad es, prinoipalmente, una propiedad 4
lengitudinal de los filamentos Y la tenaoidad satisfaotoria

no P 1a respuesta total al 1ogre ,de filamentoa que

~ contengan un equilibrie éptima de pr0piedades. En mudhes

Pare’ evitar esta debilidad fisioa que 1nnerente-;;?éi;
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;*iempleoa finalea, la resisteneia al rooe y a la ruptura ,
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- por flexidn (vida flexada) ‘son de mayor importanoia. Eotas
i'ﬁ;propiedades pueden considerarse como propiedades laterales,
e 'para distinsuirlas de . laa prepiedadea 1ongitudinales. o
‘;§;€r3§lfrA'unque el aecado bajo tensidn proporeiona la ilusién de -

'Qformar filamentos sin hueces en elloa, los. huecos aolamente'
B “4;< ; rff: 8 estrujan entre Bi. Aﬁnque los huecos estrujadoa no |
‘ '4(§f‘;':? fi‘ff7;diaminuyen laa propiedades 1ongitudinalea de los filamentea )
é”,?fl;-h_jfj>ﬁ3~i;fen ningune prOporcién sousada, se ha ‘comprobade que las

-Tf;fuerzaa lateralea ‘hacen que. les filamentos se eatillen o

i”Aromyano ‘gﬁ otro términos, loa ‘filementos con. huecos

Mx*;{;%waeatrudaﬁGB entre si, aon débiles lateralmente.: Ia técnica J

',Vha averiguado que laa proPiedades laterales de los filamenx
w7pueden majorarse apreciablemente aametiéndo éstos a una

:"“/y 15, rff,;foperacién de temple o reoocido, que comprende una aerie de " 

f*zxgq;tratamientas a preeidn elevada y reduoida, aplicados a los

f@ f11amentos citad@s., Més especifioamente, el tample ° reco-;fnv

cido. puede realizarse colocando los filamentos de polimero

1-presién y avuna temperatura elevadae en preeencia de vapor V;

Ehﬁmedo, ¥ evacuando luege la cémara., Eate ciclo de Té77

h‘?ff:comprenderé que eeta operacién de temple o reoocido 8¢ ha )
'deecrito anteriarmente como_ lenta. El auprimir la etapa de;f
ftemple o recocldo, en el tratamiente posterior de 1oa ‘ 
ﬁfilamentes aerilioes hilados en hﬁmedo, da por reeultade un;;5'

Jiﬁ%;. [;filamento dotado de una tendencia a astillarse 0 reducirse' o

| Vﬁa fibrillas, y por tanxo, los filamentos tienen una. baja
6“;fresiatencia al rooe.' Esta tandancia Py deacomponerse en

“ff3OJ5f5t foibri11as, se rednce al minime templando 1ea filamentea. Seiﬁ i

V“dejacrilonitrilo en una cémara oerrada, eometiéndolos a una73?

"ftratamiento ae repite tantas veoes comc gea preciao. Se _;g’fﬁ_
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cree que la megora 88 el resultado de que las superficies

”interfaciales de los huecos estru;ados, ge hagan menos

R S

"aeparableso;

A%

Ademéa, de 1a poaible presencia de los huecos

- A BN

”fj;] 'ﬂ;§§f% "f'Jvisibles observando con el mioroscopio de. fasa émtima v quei?L

_ 8e presentan en filamenxos de polimeroe de aorilonitrlle

!coagulados en un ‘bafio- aouoeo ae ooagulacién, el mioreacopiog

. & 7ot

. eléotrénico ha evidenciado la exiateneia de unsa estructura
"Wf@‘;5;_”§ f]Q;f;Qretioulada en 1oa filamentos que acusen una red de poros
-"Tfloig,_ "'eubmicrosoépiooa o de eapacios interstioiales, la mayoria

- de los ouales 8e comunican unos con otros. Estas pores en‘

e R T P R R R S

: gfllamentas recién hilados, 0 sea en filamentoa que se. hen
‘*eoagulado sin haberse aometido 8 ningun tratamiento ulterior
" gue produzea un cambio acusado ‘en la estruotura de 1los mismos,:

T %;§§ ;¢5flzaon ‘blen observablea en un miereaoepio electrénico. Los -

wff;f‘;fi_"; ;j.ﬁpo1imeros aque contienen 1es tllamentos parecen adoptar la ij-
| ; **farma de celeaia e malla de cardenes integralmente unidos. .
7La red’ de polimere tiene un tipo parecido al de wna malla

- ﬂ:extremadamente tupida, aunque los inxerstioioa son general— .
'~%é0¢1;>f ;imente alge irregulares en tamaﬁo e forma.. Loa microyoros»‘Tr
B V,i"_f“presentes en. filamentes preducidos por técnicas eorrientes ilf

T‘“JJf?Lj :de filatura en hﬁmedo, al aalir dal baﬁo de coagulaoi6n,

?}1 on més ° menos esférioes, con la red de pelimero limitande o

.?109 eepacioa interaticialea. fia distanoia a travéa de estosﬁf’ 

:~espacios es, corrientamente de unos 250 X a 3.000 X e mayor.?.::

:;La faouencia de 1a presencia de 1os micr0poros en 108

‘ f:.lamentou ob‘bemdos por thrn ca. de filatura en humedo

'i;?ff;g;fff.i tfcorrientes, empleando varios coagulantea acuosoa, puede

".;jifcalcularse en-un microscopio electrénioo y es oorrlentemente .

f;>de 35 a 90 x 1014 por gramo de polimero.7~

La presenoia de ', ; }J
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o enoerradoa u hoyes de la superfioie de 108 filamentoe,

;;_ ? ;%f zaéi ESE% %i 4@

 1 estoa poros sé eree que explica la densidad irregulanmente

baja de les fllamentos normales al salir del bafio ooagulante.'g'
En este punto, la densidad aparente de 195 filamentos ) '
obtenidos por. técnicas eorrientes de filatura en hﬁmedo 3
emplcando banos de ooagulacién acuosoa, es cemnnmente de
o 4 a 0,5 g./om3. - | -

Se comprenderé que lea hueoos que son visiblea

mediante m microacogie de fase 6ptica, son bastante
dmstintos de les mioroporoa 0 espaoios 1nterstioiales
invisibles oon este mioroaoopio, pero féoilmente apreoiables
con un microscopie eleotrénico, Asi pues,_la denominacién

-2

"hueoos" tal cemo se usa en esta Memoria signifioa espacioa

viaibles can un mlcroscepio de fase 6ptica T que no oontiene
polimero de acrilenitrilo, oontengan 0 no fluido o esten’
eatrujaaae 1os espacies.encerrados. Ia denominaci&n

"mioroporo" tal oomo se emplea en esta Memoria aignifica

”w espaclos encerrados extramadamente diminutos y hoyos de la -

‘superficie de 105 filamentos, invisibles con un miorosoopio

de fase 6ptica pero visibles con un mieroscOpie eleotrénioo

§ que mo contienen pelimera de aerilenitrilo contengan 0 10" k*

fluido o esten estrujadea, loa eapaoios oitadoan

Guando los filamentoa reoien hilados se tensan,

' estoa mior0poras, como era de esperar, adoPtan la ferma

5* geométrica de w elipsoide. El ulterior estrujado de 1a

estruotnra poroaa de los filamentoe a causa de 1a presencia

’ de estos microyeroa, puede llevarse a cabo secando los

filamentos bajo tensi6n &, una tamperatura elevada.; El

'”-templado 0 recocido de los filamentos haoe menoa aeparable




microporos. De_ahi ‘que el'templeo o recooido _se’ oonsidere

T a8pecte de este inwente, el tamaﬁo y frecuencia de 103

espacios 1nterat1ciales ae relaciona entre si para }:1,0“
. Sl producir filamentos que ofrezean una eombinaclén 6ptima
de propiedadee longltudlnalos y laterales. Asi pues,

-Mse proporciona un método por el oual se eambian en grade

S ";f*”5 elevado el tamaﬁo y la fecuencia de los microperos que se 7"&
20, Presentan normalmente, con’ objeto Qe . obtener filamentes |

dotados de dichas propiedades.;*t

Un objeto de este invento es prOporcionar £
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fllamentee y similares de polimeros de acrilonitrllo que‘
: = posean wa combinacién ventajoaa de propiedades fiaioas
E‘_g “ .:"15;” 1atera1ee y lingltudinales. -

if'f';;;”; :ﬁf‘f‘ju R Otro objeto oonaiste en proporeionar un procedi- -
‘{:;,u, ;7y;?i¥:;; miento para obtener estos. rilamentos por modificacién de .
o e los procedimientos convenoionales de formaoién de filamen- :
e tos de polimeros de aorilonitrilo.~~ ‘ 2 f |
T'VQf“;ﬁfif2Q;iifi f*j‘av~ Otros obdetos resultaran evidentes de la _
oL , fv descripcién siguiente del invenxo, ¥ de las reivindicaoio-A’s

Ex nes.">
- En general. estos objetos, de acuerdo con este
- 1nvento, 8se 1levan a cabo expulsande de modo continuo una
725s€'iﬂj:/solucién do un polimero de acrilonitrilo a travéa de wn
:iw»» ndmero deseado de- orifieios en una hilera disPueata on un

_;“ medio ltquido constituido per glicol polialkilénioo y
1d3%5;. f;szVF“l“ diriglendo oontinuamente 1as corrientes asi obtenidas de
g i la aolueién, durantenna certa distancia, a través del

’v'.gb,rvgfl medio para coagular el polimero en forma de filamento. El




esté oonstitutido eaencialmenteﬂber”glioel polialkilénic@, h%“

e adnque durante la filatura, 1a concentracién del disolventeg%gg

= E concentracidn, en peao, por le menos, de disolvente, puede
""ff eorrientemente tolerarse en el baﬂo eeagulante ain afectar

perniciosamente al aspecte o las pr0piedades del filamento.
LoTE Adnque el baﬂo coagulante esté con preferencia libre de
SETIEN.

agua, puede sin embargo ésta hallarse presenxe en el baﬁe
<'eoagu1ante en pequeﬁas cantidades, son inducir 1a forma-
| cién de filamentos de claae inferior. Para 1os mejores L'izf
| “j’_ resultados, es necesarlo mantener la ooncentracién del '-; :
_ ‘agua en el bano de coagulacién, inferier al 10%. Ouando en
u>200H2;:i' el bano de coagulacién gse hallan presenxe mayorea o :
| ' oantidades de agua, puaden obtenerse filamentes de calidad
inferior.' Empleando la compesic16n de filatura cinatituida <
S mamida, N N—dimétilacetamida, 0 similares y realizando la
N “»}7§_25.i%ff;; filatura de dicha composioién en un baﬁo coagulante de
':ifi? ;igf:£;7 glicol polialkilénieo, 1os filamentos ebtenidos posean

ventagoeas propiedadea fisioas v difieren, en estruotura,- )
de ke- demés filamsntoe de pelimero de acrilenitrilo,
obtenidos en la técnica eon anterioridad. Durante su f,

»‘"f‘jo.Efll' reoorrldo desde la hllera al medio empleado _para retirar T




los filamentos del baﬁo coagulante,'puede comunicarse una‘
tensién a los filamentos, oon ebjeto de atenuarlos, si se 7
desea. Después de separarloa del baﬁo de ooagulani&n, loa'

Afilamentee se tensan para obtener una orientacién deseada

5 se prefiere que 1os filamenxea, después de retirarse del"

'fbaﬁo de eeagulacién, se dirijan eentinuamente a través de

Cpermitirse“que se relajen oontinuamante aometidos a una

baja tensién, o en una atmdsfera gasaoaa oaliente, 9 en.un,

liquido caliente, , /o a eontinuacién 5o secan continua—f’

mente. Ademas de la opaerao;én de tensado, pueden darae?w”
20 a los filamentos otras etapas de tratamiento y manejo,
'ﬁiép'f%f:fiﬁjﬁV/( tales como por- ejemplo, 1avado, rizade u ondulado, cortef‘
S en fibras oortas, etc.' Los. filamentoa pueden recogerae ii'f 
ﬂ ‘ en forma continua 0 de fibras cortaa., Delde luego, pueden )
‘.;".15.7;3;fﬂ7i; emplearse ventajosamente dietinxos luhmicantea ¥ otros ' :
..“l 25§‘f'i4“ agentes de tratamiento beneficioaos, sobre las fibras,-’“':
o ' durante el prooeso ‘de fabrioacién. o ' -
Para la mejor ecmprensidn de’ eate invento se haré
referencia a los dibujos adjunos que forman parte de esta N

'*f~ solicitud. _ ﬁ' ff% SRR o . -ffl“ “';"3

En el dibu.jo, la fig. 1, es un’ alzade 1ateral,




- | ) parte en corte, que repreaenta esqueméticamente una combina-;
R ﬂfw‘\fc16n de aparatos del tipe su-ceptible ae usarse en la |
. _ '”';»M"aplicaclén del precedimiento de este invento., . éﬂ
B A

La fig. 3, ea una reproduccién de una miorofoto~f '

;fgrafia de. mayor amplitud, de un filamento de polimero de

’@f{~acrilonitrilo que conxiene numerosos vaeios o huecos L

kf:una ampliaclén de 41.000 veces'gque representa e °°rte

ﬁatlongitudlnal la estructura microporosaiexistente en 1oe_ 7

-filamentos nuevos y recien hilados deﬁla mlsma¢;~.-}”

’ ,La‘fig. 6 es una midrofotografia electrénica con}-»

;ﬁ44.000“ve‘es de ampli 'ién, que representa en eorte_longi~‘

;,tudlnal la estruotura mioroporosa exiatente en el fllamento

:ifreeien hilado de la fig. 5, deepuée de haberle oomunicado_

5{una tenslén de orientacién a6 veces. e

La fig. 7 es una mierofatografia eleotrénica oon.

'1~ft41.000 veces de ampl;acién, ¥ representa en corte

>;1ongitudinal la eetruotura microporoea existente en

"Q?filamentoa anteriormente conocidos, reeién hiladoa.

) o f T Ie fig. 8, _ea una microfotografia electrénioa
i § ’i7'.3f - oon 440000 veces de ampliaei6n, y representa en corte
i\BPa:f'j; qlongitudlnal la estructura micreporosa del filamento s
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1corte longitudinal de la estructura y superficie de los

“eon 30,000 veces de amplificacién, que representa la
superficie rozade o deshilachada del filamento de le fig.

-9, despues de haberse sometido a esfuerzos laterales; ¥y

en una ampliacién del,ILOOO veces que representa la

calidad de grado textil, y estan molecularmente orientados,
Ta denominacién "calidad de grado textil", se refiere &

,1aa carae?eristicae precises en los filaﬁentos, fibres y

 et6.,‘ con objeto de que puedan convertirse en tejidos

dad, significa que la densidad de los filamentos se aproximar

30 n;

H'
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representado en la figura inmediate anterior, despuée de

- 11

baberle dado una tensién de orilentacién de 6 veces.
La fig. 9 es una microfotografis electrénica,

con una ampliacién de 26.000 veces y representada un

filamentos hilados en himedo y orientados, antes conocidos
y estrujados por secarse béjo tengién, enteriormente
conocidos.

' La fige 10 es una microfotografia electrénica

La fige 11 es una microfotografia electrénica

diferencia notable entre leos huecos y los micropores
existentes en filementos de amcrilonitrilo recién hilados.
”VAEste invento proporciona nuevoa‘filamentoa que
difierenfacusadamente de los filementos de polimero de
sorilonitrilo, hilados en himedo, antes conocidos.

Los nuevos filamentos de este invento, son de la

similafes'tektiles, con respecto a resistencia, elongacidn,
aceptables. ILos filamentos ademés, se obtienen partiendo
de un polimero de aorilonitrile y estan pricticamente 11bres5‘

de prosidad. ELl que esten prdeticamente éxentos de pofosi—

en aitb grado, o corresponde & ls densidad del polfmerec de
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acrilonitrilo de que los filamentecs se obtienen, ILos fila-
mentos se caracterizan especialmente por presentar uns
dimensidén eupérfiqial de fibra interior, de unos 150-500
m2/g. de filamentos Ia superficie interiende los
filamentos es la dimensién superficial total de los mismos,
menos su superficie externa geométrica, y se mide como se
describe mée adelante. ILa dimensién superficial interns
es, por tanto, una indicacién del nimero de micropores en
la estructura filementaria reticulada. ZEsta superficle ege
vé y se mide mejor analizando una muestra de los filamentos
coagulados, en cusnto abandona el baflo de coagulacidn.

En vispta del hecho de que los micropores en la estructura
filementaria final parecen haberse combinade entre si,

la dimensién superficial interna es realmente una medida

de la dimensién total de las superficies de ajuste que
definen los espaclios sutmicroseépicos intersticiales
eétrujadoe. Ademée, los filamentos se caracterizan por
tener los espacios intersticilales separados por una
distancia de 10 £, a, come méxime, alrededor de 300 &

.midiendb antes de que los fllamentos esten orientados, y

1osvespacios mencionados se hayan estrujado. O sea, que

suponiendo que los microporcs adopten la forma de una esfera,‘

el didmetro medio de estos, entes de la orientacién y

'estrujado, es de 300 R o inferior como puede'medirse

visualmente por medio de un microscepic electrénicos Ademés,;
la frecuencia de los espaclos intersticlales en los fila-
mentos, es del orden de unos 200-2,000 x 1014 por gramo de

filamehte, que puede calcularse partiende de la dimensidén

de la superficie interna y del didmetro, por datos recogidos j
o optimarse por andlisis visuale EL nidmero medio de
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~ abrasién o roce, en himedo, por lo menos tan buena y en

- filamentos que abandonsn el befio de cosgulacién, es

como la relajacién y el temple ¢ recocido entes desorito.

presifn, aumenta la cantidad de gas absorbldo en aquellos.

espacios intersticiales en los filamentos es, por lo menos,
de 40,000 por milimetro de longitud. ILos filamentos pueden

caracterizarse ademés por tener una resistencia a la

muchos casos més elevada que en estado seco. Los nuevos
filamentos requieren una tensién relativamente elevada
para su elongacidn. Por'ejemplo, se ha comprobado que es
necesario uva tensidn de, por lo menos, un grame por
denier para alargar un filamento dedo en la proporoién del
5% en agua & 37,82C. A otras temperaturas, pera la
elongacidn de loa“filamentos, se requieren tensiones

comparablemente elevadas. ILa densidad aparente de los

inusitadamente elevada dado que presentan densidades de

0,7 hasta casl 1 g. por cm3. También en este caso los
filamentos tienen una relacién de superficies de 1,5 a
154Q Por esta razén, y por tener desde el princiﬁie wna
dengidad tan elevada, 0 sea deéde los primeros momentos de
la pfodubbién de los filamentos, pueden suprimirse, si se
desea, sin pirdida apreciable de propiedades algunas de las
etapas o&nwencionales del tratamiento secundario, que den

lugar a la formacién de una estructura mfs dense, tales

| BEs sabldo que todos los sflidos, en todas las
temperaturas y presiones, tienen gases absorbidos en sus

superficies. Al descender la temperstura y aumentar la

La cantidad de gaé absorbido puede medirse cuantitative-
mente si es suficientemente grande. De ahf, los métodes de

absorcién de gas & baja temperatura, para la déterminacidn
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de la extensidn superficial de las muésiras de s81idos

porosos, que ya se conocen. Los estudios corrientes de
absoreidn de gas son isotdrmicos mds que isobdricos, dade
ia relativa facilidad de conservar constante la temperatura
y varibale la presidn. _

Ia determinacidn ezperimental del volumen
isotérmico del gas absorbide, como funcidn de la presiénm,
d€ origen a wne de oinco tipos clésicos de isotermas., Ias
formas de estas sotermas son una funoiln del tamafio de la
moldcula de absercién. En el método de absorcién gaseosa
él gas 3e condensa sobre las superficies de la muestra cuya
aupérfieie se estd midiendo, y cubre gradualmente diche

superficie al aumentar la presién, hasta adbsorberse una

'monopelioula de gas. Los aumentos posteriores de presién,

dan por resultadoe progresivos aumentos en el espesor de
la capa absorbida, hasta que a una presién parcial de
valor 1, la fase absorbida es indistinguible de la fase
1{quida del gas.

Ia extensién superficial puede calcularse siempre i
que se conozcan el volémen de gas absorbido en el punte %‘f
de monocapa, y la extensién superficial de la melécula de
gas, Ia ventaja de utilizar moléculas de gas es qﬁe las
molééulésAde gas individuales sus suficientemente pequefias
para 1levar los microporos de los nuevos filamentos en

cuestién ya que el didmetre de aguellos es solamente pocos

,Angstrom mayor que el de la molécula de gas.

La teor{fa de Brunauer-Emmett-Tller (BET) de
abgsorcién fisica por capas miltiples descrite en numerocses

comunicaciones, se coneidera como la teor{a mds generalmente '

aplicable para explicar la asbsorcién isotérmica de un gas
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en una superficie libre de un sﬁlido; La expresidn sigulente Xt

L &b

" para dicha absorcidén isotérmica, se obtiene por aplicacién | T
de la teorfa EET,. - | | e

. . V - VmCP ~_ L? ]
P,-F L+(-1JE (1) g

. B | ' [ “' | e
en la que V es el volumen de gas absorbldo & una presién
Be determinada P; C es una constante relaclonada con‘el calo: SR
de absprdién; V, es el volumen de gas absorbido por una G
‘monopapa; P0 es la presidn de saturacién del gas a la : e
‘temperatura del experimento, y B/P, se define como presifn {2
N , relafivaa | ;‘ﬂ
10, ~ De los términoslque figuran en (1) V,P, ¥ P, son

‘experimentales; Vﬁ ¥y C son caracteristicas del sistema en
estudio, Por transformacidn, la ecuaoién (1) puede pomerse

en la forma |

P ' 1 4+ C-1 P

V{r-r,) = Vo0 'V;G‘ P, (2)

P

P V(P~P_)
& «fe. proporcionard una linea recta con fina pendiente (8)

15, de modo que una representacién de , con respecto

de ° 3‘3 y una interceptacién (1) de 6;6. Estas dos
ecuaoionﬁs pueden resolverse para obtener V Sil yC=
= _S_4 1. Para muchas isotermas, se obtiene una

20, ~ representacién lineal solamente en la zona de 0,05, a 0,40
unidades de presifn relativa. Esta zona es mds que | ; :
suficiente para una determinacién aatiafaotorma de Ve T

‘La dimensién de la seecién ‘transversal de las ) eE o

moléculas de gas, puede calcularse de o PRiE

2/3
= 4 x 0,855 % 2 Nd (3) o




En ésta ecuacién ¥ es el peso de la molécula, N es el nimero
 ae Avogrado'y d es la densidad del 1liquido. Conociendo Vm
y lé'éuperficie de la seccién transversal de la molécula
'absorbidé, puede calcularse la extensidn superficial de la
5. . muestra, facilmente. '
Si sé inicia una isoterma a la presidn cero, y se
continua a una presidn relativa.de uno, y 1ﬁego desciende
hacia la presidn cero, suele presentarse a menudo una
histéresis. La presencia del bucle de histéresis se .
1Q. interpreta como prueba de que la muestra tiene una_estructura~
porosa. Partiendo de varios andlisis de estos bucleé, puede
-~ obtenerse el tamafio y la distribucidn de los microporos.
' Yn resumen, el procedimiento para determinar la
,eitensién superficial por unidad de peso de filamento,
15. consiste en determiner volumétricamente la centidad de
'gas absorbido en la muestra, en funcidn de la presidn a la
temperatura en que el ges se licua. La cantidad de gas .
necesario para formar una monocapa, Se calcula empleando la
ecuacidn de Brunauer-Emmett~Teller. ILuego, conociendo la
20." superficie de la seccidn transversal de la moldcula del
| gas, puede caicularse la extensidn superficial del filamento.
La extenéién de la superficie interna de los filamentos de
polimero de acrilonitrilo, se ha comprobado que es
considerable. Le relacidn de la extensidén superficial
’25. total a la superficie externa geométrica es aproximadamente
‘de 500 lo cusl indica una porosidad interna relativamente
elevada. | |
vLa densidad (aparente) de los filamentos bien como

filamentos terminados o al salir del bafio de coagulacidn,

30. puede determinarse por desplazamienfo devmercuriog Los
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datos de densidad indican la poroéidad total de los filamentosf’:
comprendiendo la porosidad susceptible de atribuirse a la
presencia de hueces‘y micropores. Estos datos de volumen

de huects, junto con les datos de extensién superficial y

los datos del_ﬁiémetro de los microporos, pueden usarse para

'calculab el tamafio y frecuencia de dichos micr0poros..;Se

conocen por lo menos dos téonicaé para determinar la densidad :

de un filamento, que son el procedimiemto del picalmetre y
el de la flétabilidad°'E1 primero implica la determinacién
del voldmen de mercurio exolufdo de un picnémetro calibrado,
por wia muestra de filamento; El segundo comprende ia |

determinacién de 1a péraida de peso de un "lenteja" calibrada |

- de platino en mercurio, con y sin mezela de filamento., De

los datos obltenidos, puede calcularse, convenlentomente,

~la densidad de la musstra.

La denom;naoién "relaciénvde'superficies" se reflere

; 1; reiaoi6n de la extensién medida de la seccién transver-
sal de los filamentos separados, hilados, a la extensién de
la seccidn transversal de estos filamentos caloulada
partiendo de;'denier de dichos filamentos y de la densidad
conocida del polimero. Los filamentog prepgradqs dé
acuerdo con este invento, poseen una relacién de superficies.
extremadamente baja cuéﬁdo los filamentos salénvdel baﬁd‘de
coagulacién, Se cree que esta relacidén de superficiles
inicialmente reducida, estd relacionada con las propiledades
finales perfeccionadas de los filamentos.

, Por "polimero de acrilonitrilo" se indican el
poliacrilonitrilo, los ocopolfmerocs y terpelimeros de
acrilonitrilo, y mezclas de poliacrilonitrilo y copolimerqs

de scrilonitrilo con otros materiales mono-olefinicos
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pélimériZables, asl como mezclasvde poliaérilonitrilo‘y

'diohos'06p@limeros,'éon peéueﬁas céntidades de otros materia-,f}

- les polimeros,»talea como el poliestirenos ‘En general, un

» polimero conatltuido por una mezcla mondmera en la gque el

acrilonitrile figura por lo menos en wm 70% en peso del
contenido polimerizable, es util en la préctica de este

invento, Ademds, del peliacrilonitrile, constituyen

copolfmeros utiles los que contengan el 80% o mds de acrilo-

' nitrile y uno o més por oiento de otros modmeroa mone—.

olefinicos. Estan contenidos en el alecance de este invento,
los copolimeros de bloque y de acdplamientq del mismo tipo

general, Otros mondmeros adeeuaaos, oompreﬁden el acetato

de vinile u otros esteres vin{lices de &cidos monocarbox{li-

co8, cloruro de vinilideno, clorurc de vinilo u etres
haluros de vinilo, fumérato de dimetilo y otros esteres
di-alkflicos de dcido fumérico, maleato dimet{lico y otros
esteres di-alkflicos de doldo malefco, acrilato de metilo y-
otros esteres alkflicos de deido aorilios,‘estirene‘y otros
hidrocarbures aromdticos vinil-sustitufdos, metacrilato de

metilo, y otros esteres alkflicos de dcido metacrflico,

-compuestos heterociclicoes, com anillo de nitrégeno, vinil-
sustituidos, tales como imidazoles vinilioos, etc., las
“fpiridinas vin{licas alkil-sustituidas,’91 cloroaoetato de
" vinilo, de alilo y de metaiilo, el 4ter alil-glicidflico

7 metalil glicidilico, ftalato alil-glicidflico, y los

correspondiehtes egteres de otros écidos'alifétieos y
aromdticos di-carboxflicos, acrilato de glicldilo, metacrila-

to de gllicidilo y otros mondémeros mono-olefinicos copo-

' limerizables con acrilo-nitrilo.

Muchos de los mondémeros més facilmente asequibles
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paﬁa"lé poiimerizacién één acfilonitrilc, forman copolimeros
que no son reactivos con algunos tintes ¥y pueden por tanto
resultar impeaiblee o diffciles de tefiir por téenioaa L ‘

eonvencionales. Asi pues, estos copolimeros formadores de " -,‘é

fibraa imposibles de tenir, pueden mezclarse con polimeros

0 copolimeras‘que por si mlsmos,son més facilmente reoeptivos

'..del.tihte, & causa de su estrueturé‘fisica o de la presencia

o de grupos fun01onales quimlcamente reactivos con el tinte,

con lo cual éate seo liga permanentamente con el polfmero de

[tal modo que se obtlene la resistenoia & la separacidn del

'{mismo por los prooedimientos de lavado en himedo y en seco,

corrientes, Pueden constituir polimeros adecuados de mgzcla

la polivinil—piridina, los polimeros de vinil4p1ridina élkil—

'sustituidos, los polimeros de otros compuestos N—heterocir

clicos vinil-sustitufdoes, los copolimeros de distintos

compuestos N-heterociclicos vinil-austituidos y otros

..mbnémeroa copolimérizables, especialmente el acrilonitrilo.

Resultan de utilidad especial las mezclas formedas

por poliacrilonitrilo o un copolfmero con méds del 90% de

‘acrilonitrilo y hasta el 10% de acetato de vinilo,-y un

copolimero de vinil-piridina o une vinil-piridina y acrilo-
nitfilo alkil-sustituido, estando presente dicho acrilonitrilo

en proporcienes apreciables para proporcionar resistencia

‘al calor y a les disolventes, y una proporcién apreciable
:de v1nil-piridina o derivados de la misma, para hacer que la

. Q,mezcla admita los tintes écidos. Sen de utll;da@ eapepig;, o

las mezclas de copolfmeros de 90 a 98% de acrilonitrilo y 10 . [

‘8 2% de acetate de vinilo u copolimero suficiente de 10 a

70% de acrilonitrilo y de 90 a 30% de vinil-piridina para

dar lugar a wna composicifn mezclada, con un total de 2 a 10%
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- ponderal de vinil-piridima. = . - o S o0 e
' Los polimeros que acaban &e meﬁcionarse, pﬁeden‘ .
prepararse. porveuélesquieja procedimientes obnvéncibnales

~de polimerizacién, tal como los métodos de polimerizacién

Be ) masiva, los de polimerlzac16n en solueién © los de emulaidn o :

o acuosa. Ia polimerizaci6n se oataliza normalmente por a ,f; i
#catalizadores conoc1dos y se realiza en equipos corrientementa |

"empleadoa en la técnica. Sin embargo, la préct;ca preferida  [i -

’:‘utiliza la polimerizacidn en suapensién, en la que el polimero

16;  = ge prepara en forma flnamente dividlda para uso inmediato en

.“}1as operaoiones de formaci6n de filamenxes, La polimerizacién

preferlda en suspensmén, 1mplica procedimlentos por partidas

5] alternatzvaa, en los que los monomeros se oargan con un
‘medio aCUuU0B0 que contenga el catalizar neoesarlo ¥ agentee
‘ﬂf:15.;” iide dispersidn precisos. Un metodo més conveniente, imylica
| ‘ 'el procedimiento sem1~continuo en el que el reactor de |
polimerizacz6n que oontiene el medio aouoso, se carge con
los monémeros deseados, gradualmente, durante el curso de la B ;
. ‘V‘reacci6n. Pueden emplearse también métodos completamente o
20, continuos que implicen la adicién gradual de mondmeros y la ’ji
retireda continua de pelfmero. | o
La polimerizacidn se cataliza por medio de sales,_,
golubles en agus, de peroxi-écidos, perixilo de sodio,
, peréxido de hidrégeno, perborate sélide, las sales sédicas
25 " de otros peroxi-4cidos y otros compuestos solubles en ague 5
que contengan el grupo peroxi . | ' ;
( c,_c),,"- :

Es poslble ung gran varlacién en la cantldad de peroxi—compues—r

‘t Por ejemplo, de O, 1 a 3% en peao del monémero polimerizable 3

30. son cantidades susceptibles de ampleo. “El 11amado siatema - 1




.catalizaddr redox, puede usarse también. Los agentes redox

son generalmente compuestos en un estado de valencia

inferior, que se oxidan faoilmente al estado de la valenoia

o auperior, en las condlciones de reaccién. Por el empleo de

5e o este sistema de redueciénroxidaeidn, es posible obtener 13

| polimerizacién en ‘grade apreoiable, a temperaturas inferiores:

’a las que en otro caso se preciaarian._ Los. agéntes "redox":'

ffadecuadoa son didxido de azufre, bieulfitos de metales '

) | Jaloalinos y Qe amonio, ¥ el sulfoxilato de formaldehido

_1031" » sddico.: El catalizador puede cargarse al prinoipio de la

' B reaccién, o puede aﬁadirse continuamente © por incrementos

-durante la reaccidn, oon objeto de mantener una concentracidn'ij
"més uniforme de catalizader en la masa de reacoién. El |

i'ﬁltimo método es el preferldo, por tender a hacer que

B 15 el polimero resultante sea més uniforme en sus propiedades;_f

: .q uimlcas v ffsioas., _ . , -

| Aﬁnque la distribuci6n uniforme de los reactiveshv

'3en la nase de reacclén puede conseguirse por una agitacién‘»i

,enérgica, es generalmente eonveniente fomentar la distribu— A

1'20;';5 elén unlforme de los feactivos utilizando agentes de mogadura

S ;?inertea ) estabilizadores de emulsién de la misma naturaleza.'f

Constituyen reactivos adecuados para,gste obaeto, 1as,sales :

‘soiu'b‘le‘s en agua de 4cides g;'asés, 't:'alles". come el oiea‘bé ' |

sddico y el eatearéto potgsicd, las mezclas de sgiee de .

254 - deldos grasos solub;éé en‘agua,.téles‘opnn los jabones

comunes preparados por la sgponificacidn'de aceites Qnimalea'r;

¥ vaéetaiea; los "Jabones‘aminicos" talés'como_laé saies

de trietanclamina y dodeoilmetiiamina, las sales de éoidos

rosinicos ¥y las mezclaeg de los mismos, lés sales golubles .

- 30 ' en agua de seml-esteres de doidos sulfénicos y alcoholes



alifdticos de cadena lineal, los hidrocarburos sulfonados,
tales como 103 sulfonatos alkil—arilioos, y cualquier otrov
'agente de una gren varledad de agentes de muaadura, que en
.general son oompuestos orgénicos que- contienen a la vez,
5.  radicales hidréfugos e hidrdfiloa.v La eantidad ae agentes
C ? emulsionador, dependeré del agente especial elegido, de la‘
R  .37'(Vrelaci6n de. menémero 8 emplear ¥ de las condiclonee de
o ) pollmerizacldn. En general, sin embargo, puede emplearsa"
fde 0, 1 a l% en peso, sobre la base del peso de,los monémeros.
f:QIO;T;; V;’ f,;{ Las polarizaciones de emulsiones, se realizan con'
| - preferenoia en vasijas de. vidrio ° vidriadas, provistas de' 
13 | medios para la agitaoidﬁ del contenldo de las mismas.,En‘; -
;general, los disp051t1vos rotativos de agitacién son los |
‘f?f'<ﬁigi7; W”7  medios eficaoes para aeegurar al inximo contacto de 1os |
| ;‘““15§; ';Ltreact1vos, pero pueden emplearse con éxito otros métodes,

- por eaemplo 1a oxidacldn o la retaclén de los reacteres. El

"equipo de polimerizacién generalmente utilizado, e8 el ‘
convencional en eata tecnlca, y la adaptacién de un tipo .
s ‘ ,especial de aparato & 1a reacci6n prevista, queda al
20, albedrfo del perito en la materia, _ e
jiiifé e € ~', .. . Los métodos 6pt1mos de polimer123016n para preparar
R ':“polimeros de acrilonitrllo fonmadores de flbrae, implican el :
¥;j§ " empleo de reguladores. de pelimerizaoién para dmpedir la -
7 o ;formaoi6n de unidades de polimero de peso molecular excesivo.
- 25{7~ ~.7Constituyen reguladores adeouades 1os mercaptanes alkiljoo
- '“y arilico,‘eT tetracloruro de carbono, cl cWOroforme, el
ditiogllcidol ¥y los alcoholes. Los reguladores pueden usarse
ten cantidades variables desde 0, 001 a 2% gobre la base del |

peso del monémetro a polimerizar.

300 » ' Los polimeroa de los que se obtienen los fllamentos ;
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especifica tal como se emplea en esta Memoria, se representa

“én gegundos -1

.‘Las determinaéionea de la viscosidad‘dé laS'solucionéé de

200 .

’ ~
) 2*:‘* ’}% Ef:a
de acuerdo con este 1nvento, tienen viscosidades especificas

“del orden de 0,10 a 0 40, El valor de 1a viscoaidad

por la fémwula - L : ' -

N - Tiempo de circulaci&n de las soluciones de polimero
Hgp “Tieumpo de circﬁIgcian del disolvente en segundo

polimero y disolvente se realizan dejando que dichas |
soluciones circulen por gravedad a 2590. a través de un tubo -
capilar vara viscosidad.r En 1as determinaciones en este “. |
caso, -ge empled una solu016n de polimero que oontenia 0,1~ B B
g. del polimoro dieualto en lOO ml. de N N—dimetilformamida._,
Los polimeros més eficaces para 1a preparacidn de filamentos
son los dotadoe de pr0p1edades fisieas y quimicas unlformes,
¥ de ‘peso moleoular relativamente elevado. S s
Con referencia a 1a fig. 1, una solucién coagulable:
envagua, y que contiene un polimero de acrilonltrilo dlsuelto.
en N N-dlmetllacetamida,,ﬂ N-dlmetilformamida, g eimilar,}c;”
se haoe ‘pasar sometida a presién, desde un depésito de -
suministro (no representando) 8 travéa de un conducto 10 y
de eate, por un filtro de bujia ll, en el que se separan
las particulas no dlsueltas y de materiales extranoa de
. dicha soluci6n° Corrientemente, se utilizan bombas de engrana-
je para bombear la aolucién a través del filtro 11 y 1levarla
al oonjunto de hilera 12, adecuadamente dispuesto debaao de
1a superficie superior del liquido coagulante, 14 eonetituido
principalmente por glicol nolialkilénico y contenido en una f
artesa ) baﬁo de fllatura 15, de extremo superlor abierto.‘:ﬁ
Ia solucién puede expulsarse a través de un’ orifieio ﬁnico o

de una serie de orif101os de la hilers, para formar un
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vfilamento o} un haz de filamentos 16 Laa eorrientes de ',1

"*1guia 17 para definir 1a trayectoria adoptada por 1054

~'“ser glicol polialkilénico ) glicol polialkilénico que-
'retira de la artesa por el tubo 20.

’ un rodillo 21 debldamente impulsado, u otro medlo de avance ‘
'—'del hilo, ‘la velocidad periférica del rodlllo 88y cen ”‘;;JE’
'preferencia +al que esté sincronizada con 1a velocidad de :f;‘
iQexpulsl6n, de: tal modo que 1os fllamentos durante su ’i“
;trecorrido entre la. hilera y los rodillos pueden atenuarse,,
E”y si se. desea, atenuarse hasta el punto inmediatamente -

/,inferlor al en que se presenta la inptura de aquellos.

Jilibre 22, 1os filamentos se dlrlgen é ung segunda artesa B
‘ 0 cuba de filatura 23 que contiene un liquido 24od A la ;jit, 
'cuba 23 se le sumlnlstra 1iquido nuevo por un tubo 25, T
':i?ae retira por otro tubo 26.‘ Aunque ea muy posible emplear
ﬁftres 0 mas eubas conteniendo liquido, solo se han ,*‘“f
e representado dos, que son las descrital, en gracia a la _
jﬂ sencillezo' Los filamentos, antes de salir del liquido de< -‘
E»la segunda ouba 24y dirigirse al—rededor de una serie ‘de i

1}rodillos adecuadamente 1mpuleadoe, que se indioan en 27 v
ST j 28 pasan por debajo de guias 30 y 310 La velooidad
3000 L

EQA:tal que se oomunlque a los filamentos 16 ‘una tensién

- 2% -
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polimero expulsado, s dirigen a través del liquido 14 una 4
dlstancia predetermlnada y sufieiente parsa hacer que la

solucién se ooagule del modo deseado. Puede emplearse una

filamentos en el bano 15. Se suministra liquido nuevo 14

8 la artesa 15, a través Ge un tubo 18 (el 1fquide puede -

contenga una cant1dad conveniente de disolvente) y ge

Los fllamentos coagulados se retiran empleando

Deapués de pasar alrededor del rodillo 21 ¥ de un rodillo

periférica de les rodillos 27 y 28 puede ajustarse de modo



‘predeterminada de orientaci6n durante su movimiento en la

'f'lavado, tal eomo agua ealienxe, desde un cabezal de roeiado_
f; o regadera 32, el liquldo se reeoge ‘en un depéeito o

‘r.bandeja 33. Se comprenderé que 1a operaoién de lavado
ifiempleande otros medios de lavado conocidos. Después de

’:~ra través de un 1fquido de una- tercera artesa o cuba 34:
':pasando por debajo de guias 35 y 36, El liquido 37 de
esta cuba es, normalmente agua, a temperatura elevada. Los
: fllamentos se extraen de la cuba por medio de un rodillo}_fz_°y

‘i conducido 38 y de un rodlllo llbre asociado 40 accionados

Z_fa una velocidad perlferica 1nfer10r a la de los rodilloa

'Lrelagen apreciablemenie por completo y se oontraigan durante
xi-su paso en la cuba 34, a 1a que se suministra agna 1impia .

. a través de wa. tubo de entrada 41 y 88 retira por un tubo

o

";”de sallda 42. Se comprenderd que pueden usarse otroa S
'medios equivalentes para permitir la contraccién o relaja—"

-cién de- 1os filamentos. Por ejemplo, estos pueden dirigirse

‘ alrededor ae uno o més rodillos cénicos u 1levarse progre-j

L

R - sumergidos en un liquido C aplicando un liquido é sua
1“superf1cies._ Despues de la opoeraeién de relajamiento, 105 .
. filementos ge. han pasar a través de un bafio de lfquido de sl

‘;i'terminado 43, contenido en un-a cuba 44 v constituido por

:»un lubrioante o un’ agente anélogo benefioiose para el

segunda cuba 23,
AL rodillo 27 se le suministra un liquido de

puede realizarse en més de una etapa del procedimiento y

abandanar los rodillos 27 y 28 1os fllamentes se dirigen -

27 y 28, ﬁe tal modo que se permite que los filamentos se

eivamente desde el extremo de mayor circunferenoia al

extremo de circunferencia menor, estando loa rodillos




tratamiento. Los filamentos, después de retirarse del ‘
1iquido 43, ‘se someten al secado.' Come se 1ndlca en 1a fig.
‘ 1, los filamentos se dirigen alrededor de un par de tambores :
- ’ co conducidos de secado 45 y 46 1nteriormente calentados con - |
Se vapor o anélogo. A continnaoién, los filamentos se someten .

E a las 0poeracionesvadicionales,-tales como/rizado " ondulada,ﬁl

i corte y luego se recogen ‘en forma de fibras cortas, hebra -

fi‘ 7”3515 de filamentos oontinuos, [ haces de filamentes. s

COmo puede observarse el polimero de acrilonitrilo

- {577“10;’i;i?"f elegido, se disuelve en N N—dimetilacetamida, N, N—dlmetilfor-

,,,,, mamida o similar, para formar una soluci6n de fllatura,

. _ que se expulsa a través de una hilera en el interior de un

,ff W5»}7  baﬁo ooagulante, constituido por glicol polialkilénico.

| B Como antea se indicé ol perfeocionamlento en’

‘fl/i55””"i ) este caeo se obtiene hilando 1 solucidn de polimero en el
z _interior de un baﬁo constituido por gliool polialkilénice.

La denominaclén "glicol polialkilénioo" tal como se emplea'

i en toda la Memoria y en 1as reivindioaciones, se reflere a;}y?
. POIiéteres que pueden derivarse de 6x1dos 0 glicolea :  ':
tg,‘?bfyljiijﬂ alkilénieoa 0 -de otros éterea hetereoiollcos. tal °°m°:5if ;
:' ;"Vﬁg'dioxolano, ¥ Que pueden repreﬂen*arse por 1s férmula

HO (RO) H, en la que R representa un. radlcal alkilénloo

-

tal como metileno, etileno, propileno, etc. y n es un .

ufentero, por 10 menos 4.. Se oomprenderé que el poliglicol

puede contener sustituyentea 1nertes, por egemplo, puede

emplearse glicol metoxipolietilénico. No todos los radicales

alkilénicos presentes han de ser iguales. Son también*ﬁ

utiles 1os glicoles que oontienen una mezcla de radlcalea

- tales como en los polimeros en bloque y °°P°limeros.;;;jh:f¥rf

AnélOgamente, pueden emplearae mezclas de poligliooles de




5

_;._sobre ol filamento ge dispersan J le comunican un lusttre

lares. de 200 cpm@ minimo y,pueden.tener peaoa,mo;eculares

' o brillo mate j discreto.‘

dlstlntas composlciones o pesos moleeularea.: Los glicoles"~f

dtllea en el proceso de egte 1nvento, tienen pesos moleourf;

tan elevaddé como 6,000, Los’giicolés preferides son 105'
gliceles polietilénlcos que con preferancia tienen pesou i;
moleeulares de 600 a 2.000. Estes glicolea, como se ha -
1nd1cado aon 1iquidos v1scosea o sélidos cérees a 1a
temperatura-ambiente._ Sln embargo, a temperaturae elevadas 5
se transforman en menos viscesos, y permiten la fllatura
a estas temperaturas. Aﬁnque se permiten grandes
variao;ones en las teﬁperaturas del baﬁe de fllatura, se
prefiere que las temperaturas sean del orden de 50 a ;:ifi',
16090. segﬁn el gliool que se utllice. "~’~”3§”ﬁ ‘-;357

| La fig. 3 es un dibuao preparado partlendo de -
- une. mlcrofotografia y repreeenta rma vista de parte de un
filamento dotado de huecoe o oavidades. Los huecos que el -
filamento contlene, pueden apreciarse tamblén observando

una seccién transversal del filamento. A causa de la

presencia de 103 huecos, los rayos 1um1nosos que ohocan

La flg. 4 es un dibujo obtenido de una miero—?~{,

- PN

fotografia que representa una vista correspondiente de
parte de un filamento précticamente libre de huecos 0 ;‘L
cavidades. A causa de la auaeneia practica de huecoe, el

filamento tiene un aspeoto 1ustroso. Los nuevos filamentos

de este 1nvento, estan pr&cticamente exentes de huecos y,i

por tanto, tienen normalmente un aspecto lustroao. Sin

embargo, ouando se deseey

‘pueden ineorporarse a loa fila~;



'iOo o

'5f;en 1os microporos inicialmente existentes en los

”/‘:“i fi1amentos recien hilados.w Puede observarse la freouencia

253@6@- vagff:

: ;materiales de deslustrado, pigmentos y similareao. Las ﬁfF:

diferanoias acusadas de los nuevos fllamentos de este

invento y de. los anteriormente conocidos, resultan

;'::Jev1dentes cuando la cemparaeién de las estruotura filamen—
u'l'tosas reticuladas, 8 realiza con ampliacines auseeptlbles

: de obtenerse empleando un miorosoopio eleotrénice.\f,' C ok

La fig. 5 es una microfotografia eleotrénloa

nobtenida por’ medio de las técnicas de la microscopia, con"

'?A'una ampliacién de 41.000 veces, de un’ oorte longitudinal

de un filamento £abrd cado de acuerdo ‘con este. lnvento.’

TEL corte, asi como otros que se fepresentan en loa dibujos‘
‘88 prepard utilizando un ultra-miorotomo dotado de una .

'~A‘cueh111a de cristal¢ Se obtuvo una mueatra inmediatamente'

nwfdespués da retirar los filamentoa del baﬁo de coagulaoién.{

,;TLa muestra de fllamento se coloc6 en una substancia :Tvg;g

- potenc1a1mente resinosa. Dicha substancia se polimerlzd
, .& el bloque polimerlzado que contenia 1la muestra del '
73; filamento se 001006 en el mandril ‘de un mierotomo, para

;obtener 1a seccidno Se obtuﬂleron las. seoclonea del fila--
'i_vmento y se’ recuperaron dlsolviendo la substancia reslnosa‘

~5,en la que estaban empotradas.l El espesop de las secciones

0 cortes, o8 ‘del orden de 300 & 600 X Los filaméntos-

77 de que se obtuvo una mueatra, se fabricaren hllando una  ;,.

'solucién preparada disolviendo un polimero de. acrilonitrilo

_ :Jen N N—dimetilacetamida e hilando la”solucién en el bano
”fﬁde coagulaci6n constituide esenoialmente por glicol S
: polietilénlco de un peso molecular de 1.000. Puede verae}k

Vlifla disposicldn en forma de malla o de red del polimero




en el tamano“de los mieroporos.

: 'fivé. Ia figo 6 68 e, microfotografia electrénica
_. obtenida por medio de la técnica de microscopia electrdnica
f'antes deacrita. La muestra de filamento obeervada esl
idéntica a la mueatna de filamento de 1a fig. 5, exoepto
que el fllamento ae tensé seis veces en agua hlrviendo. La.
ampilaoién ee de 44 000 veoesa- Los mioreporoa y la red .
del polimero ex1stente en los fllamentos recién hilados h: '
T y orientados, pueden verse. claramente. ) ) -
‘ i;a;‘ __fm ’-.'”” - Ia fig. 7 es una mlcrofotografia electrénica ;'
R obtenida por medio de 1la técnica de’ mloroscopia antes:"

| citada.- El filamenmo ds. que se obtuvo la muestra, se :

f R o preparé hilando una solucién de polimero de acrllonitrilo,._gg'
- o disuelto en carbonato de etileno, en un bafio de coagula-
‘fals,{ ﬂ'*"' cién constituido esenclalmnente por glicol polietilénlco,
e de un peso molecular de 1.000. Una comparaolén de 1a i
d180081016n de los microporos j de la red del polimero C

1n1cia1mente existenxe en les filamentos reciénhiladoa-~.”

R acusa diferencias apreciables eon respecto al tamaﬁo k3 a’
2067 T la frecuencla o repetlelén de los microporoa. El tamaﬁo
T de estos en las’ muestras de filamento representadas en

las figs. 5 vy 6, es muy xnferlor al de los mieroporos de

i
la muestra representada en 1a fig. 7. Ademés, la frecuencia

de los microporos de las prlmeras muestras,'es mayor, en

nﬁmero, que la de. la muestra de red. e

La fig. 8 es una microfotografia electrénico

1A;;de orientaoién, de seis veoea, en agua hirviendo.' En este



v_se rozaron o deshilaoharon por la aplioacidn de esfuerzaafﬁf

nlnferlor a rozarse y no presentan un aspecto prematuro

relatlvos de hueeos v microporos.

h solucién que oontenga, por 1o menos, 10% de acrilonitrilo.

superficies externas de fllamentoa hilados v orientados, L

de deegaete producldo por la red distendida de polimero.f
Ios filamentos obtenidos de acuerdo con este invento"
tienen una resistencia més elevada a la abrasi6n, y i
consiguientemente, se precisa un esfuerzo lateral superior :
antes de manlfestarse el rooe o deshllachada de la red

del polimero,.';5»;;f ‘ij;:; ff_;ﬁ;'whf,‘;< ;*Zi,ii f'*ﬁfﬂ
En 1as fig. 1. las grandes superfi<iea abiertas h‘
son los huecos visibles en un microsooPio de fase 6ptioa,

N las pequenas aberturas aon los mlcroporos antes descritosa ?

Resulta facilmente evldente la diferencia en 195 tamnoa f{>5

( En general, la. eolucidn de filatura puede
prepararse calentando ¥y agitando ‘una mezcla de un polimero:_
de acrilonitrilo, finamente div;dido, del tipo descrito E
anteriormente, con un dlsolvente elegido del gruyo g ”f'
conatitutiao por N, N—dimetilacetamida, N.N-dimetilfomamida o
y sinilares.. El porcentaae de polimero con respecto al ‘
peso de la soluci6n, depende del polimero o del disolvente‘“
determlnados que se empleen, asi eomo de la temperatura w
‘& .due se hila el polimero.“ Es . convenlenme emplear una
solucién que contenga un elevado porcentaje de- polimero, -
por razones obviaso Corrientemente, es conveniente una .
Ia solucidn de filatura puede mantenerse, antes v durante B

“1a extrusién, a temperaturas de 20 a- 15090. aproximadamente.?




. go;f

i::adecuadamente separados, oomo e representa en la flg. 1.;x
"liEntre la hilera ¥ los rodilles de retirada, los filamentoe,
" como antes se 1nd1c6, pueden someterse 8 una operacidn de

:fﬁtensadO, para obtener una atenuacién de les mlsmos, si

j~,jemp1ea un - segundo baﬁo en el que los filamentos reciben una

' ften516n con obaeto de aumentar su reaistencla ¥ de meaorar

‘"Esta mejora es el resultado de una orientaoién de. las f"
'”moléculas del polimero a lo 1argo del eJe del filamento.
.hﬁ’_El segundo baﬁo puede oontener agua solamente, u puede aer v
j‘:de la mismaa composlcién que el bano coagulable aﬁnqugwf: :
1,1Hmés diluido con aguaom Ia, temperatura del’ segundo Dbaflo, es; -
;con preferencia de 502 & 1002.0. prefiriéndoae la tempera-’;
qtura més elevada posible. Pueden emplearse r91301onea de B H
T-fiéestiraje de hasta 10 KB superiores, dependiendo la cantidad7~
de ten816n, de las propiedades deseadaa para’ el hllo. LasJ'
- relaciones de eatira;e preferldas son 1as comprendidae

,;entre 1, 5 v 8 vecess M;ﬂ

se desea.

A continuacién del baﬁo de coagulacién, se. :.:1

por ‘otra parte las propiedades fisioas de los ‘mismose




El agua extrae‘el disolvente de los filamentos  ;

: }impulaados.;

A continuacién puede permitzree,ai se desea, que

_ g 1os filamehtos se relajen o aflojen.. Los filamentosv.
"ﬁ¥jresultantee, relajados en agua caliente o en ebullioién,-ji‘

'*tienen valores de elongacién superlores en comparaclén )

ﬁf}icon los filamantos obtenidos de modo eomparable pere sin :
w;é;.Yf??;ijlféfw'fdeJar que e relaaen. Cosa sorprendente, los valores més w
. ~ elevados de elongacién ge . obtienen sin. saerificar la )
‘”“tenacldad.' Por otra parte, pareoe existir una relacién |

R %zo;;V,?fl;_inversa entre la elongaclén de los fllamentos resultantes f;k“
S fy la temperatura e que se oomunlca a los mismos la tansién -
| de orientacién.v 0 sea, para una tensién de orientacién
Tli.za.ci.a,, los’ fllamentos de mayor elongacién 56 obtienen,
generalmente, ouando se emplean temperaturas de tensado
flnferioree.‘ Como se ha indicado, la . etapa de relajacién 0 

faflojamlento no es comyletamente necesaria de acuerdo con“

L'este 1nvento, aunque en algunos caaos es reoomendable,,JA7

“'TJ{?*;fﬂwfﬁA?4ioontinuacién, los filamentos se secan de modo convenclonal'

i ?_, ‘;:Esto puede realizarse con o sin tenalén. _j~<n” se

'iféiﬁ*r-f:~;» De modo bastante inesperade, dos filamentos




3'l"irjﬁéf”ﬁﬁﬁffi;jobtenldos de acuerde con este invento, después de abandonar :
/°‘;%,:;f',i»"i’§j el baﬁo de reléhacién, tienen una porosidad préctioamente ?{:
' ﬂxﬂsz'zgf;}_*ﬁﬁi reducida ¥ una superfioie lisa ¥ parecida a un espejo. p
,V,. 71  ,1{4ﬁ ’ Por tanto, los 1nconvenientes asociados con el secado bajo‘f

porcentajes son ponderales, salvo indioacién en contra,ieeii

refieren a métodos preferidos de preparaci6n de filamentos4

iggéb;f13 3 de acuerdo con los principios de eate invento, que no se

limita por los detalles que en diohos edemploa se 1ndiéén.;;

\~,;]ff”5 s i[f.d'f~. “.:n"f Ejemplo 1. - ,-;Aa ?’]i’_ff f’iéfuf‘
:' ',,. ’;: ;‘f:, T '; Se prepar6 una solucién al 20% de un; copelimero ?f'ﬁ
S 7 i'-”f  » de 95% de aorilonitrmlo ¥ 54 de acetato de vinilo, mezclando
- 25§. | intimemente el copolimero en forma pulverizada, con el |

dlaOIVente N N—dimetilacetamida, hasta obtener un liquido:5~

- claro. Ia aoluoién resultante se - enfrid a una temperatura"”:
~@e 5000, ; se filtré ¥ se eXPUI86 a través de une- ‘nilera -
sumergida én un baﬁo de coagulacién constituido por gllcolff




de agua._ Los ires‘ultados de estsk filaturas 86 indlcan»

»'i}'bambién en la tabla 1. =

Comp031016n del baﬁo % de p01£ % de dieol % de gli %
S coagulante. o “_;:mero en = vente-en - ¢col o a= disol
Lo F A T ¥ - | _,muee__tx:a mueatra. -+ agus en _vente
LT e T e T muestra. DY 037

Gl:.ool poliet:.lénico
(MoWo = 1000) -

Glicol POIiBtilénico o ,!59:
(M.W. peso molecular . - -
“ ‘ med:.o) - -

95% glicol. polletilénico *f,;éi?”f”””i‘
(MW = peso moleculayr me - .
: dio) + 5% disolvente

90% glicol polietilénico
(M.W. = peso molecular me
- dio) + 10% disolveo

80% glicol polietilénioo




(M.W, = peso molecular

mediO) -l' 20% dlsolo ’ '_1 -
55% Disolvente + 45% agua, 1%35 T

‘v1nil-p1r1d1na de alrededor del 6% en peso de la mezcla.r

EHEEREQ_QLVTNU" e
Para determinar el efecto del peso molecular de

los gllcoles polimeros, y de las temperaturas del baﬁo




:-‘coagulante sobre la tensién ¥ coagulacidn de los filamentosfﬁ*u

L de Dolimero de acrilonltrilo, se. realizaron una serle de
7fli1-' filaturas utilizando dlstintas composiciones de baﬁo de -
- ~coagulacién, A temperaturas de los mlsmos.‘El copolimero,fjf:

de 95% de acrilonitrilo ¥ 5% de aeetato de. vinilo, se

e if al 18%, que Be. expuleé a través de una hilera ‘con orlficlos

.. "de un diémetro de 0 0035 de pulgada._ ‘1“fr “

et El efecto del aumento en las temperaturas de’ losf;

baﬁos y en el peso molecular del gllcol sobre la tensién de

disolvié en N,N—dimetil acetamida, para formar una solueién- ,f*

.Glicolwetilénico
,Glibolgéfilénicdu
Gllcol etilénicd_t
1?Glicol etilénicﬁ?
. 35/45 digolvente/agua;

55/45 dlsolventq/agua

";Gliool polietilénico 600
Gllcol polietilénico 600



P  n' | Glicol polietilénico 600 - 808 G, wLigeramente *J}4a01
L : ' oscuro, - o o

:‘;°g;i‘:f} X Gliool polietllénieo 6007 1005‘0;:*“Oscuro -
4 Glicol polietilénico 600 ;«}1209 C.ﬁﬁJOpace 3 5
TQ,GIicol polietilénico 1000 609 C,Iifq;grg f’:' .

,;f;gllcol polietilénico 1ooo ) 8og Goiﬁfdiéééjf;* -
1[Glieol polietilénico 1ooo ¢>1009 0. Clare -

,wGlicol polietilénico 1000 - 1208. c,;zsogcuro S 150

~-Parece. existir -un” aumento general en 1a tensi6n

méxima del” chorro, oomo funcién ‘de 1a temperatura. Para banos

de baao peso moleoular (agua, disolvenxe/agua, y glicol

A;;uf:‘“ﬁffw etilénlco) la temperatura ¥ no la eompoaieidn del baﬁo

e pareoe ser la variable importante, mientras que en.un baﬁo L

con glicol polietilénico, el efeoto de la composioidn del



iﬁQ;g-;}éf{fij_t 2@@2@@“

Fw“ J = Qf"; e
hilado en el baﬁo de glicol polietllénloo, s algo parecida a
1_2134 o la forma de herradura, y el filamento recuezda una cita i
‘ plana enrollada longltudinalmente hasta que easi coinciden ;”
- aus bordes. S ‘,v, '?<~x, )
B’ :ﬁ,ﬂ '_, ;' ‘Se. comprobé que la tensién ulterior e8 menos

":La méxima tensidn ulterior asequible para las solucionea de f‘
,polimero hiladas en ol baﬁo de glicol polimero, fué del orden

“ag,rde 7 5 a lO veoes Gon una media de 8 5 veces.‘ La misma ,;r.:”“

solucién de polimero hilada en” mezelas disolvente/égua

proporoion6 en general una méxima ten316n o estiraje ulterior 'ﬁ’

1nferior a,7 veces, independientemente de 1a temperatura

S B del bano o de la relacién disolvente/égua. Esto indica que
- las eatructurae fllamentoaas obtenldas empleando baﬁo de

glicol pueden aceptar tenaiones o] estiraaes més elevadoa ’




énfreducldos como O 25 por medio de una hllera cqn orificiosA
~fda diémetros de 0, 002 de pulgada a velocidades de filatura
'";de 61 a 76 25 m/mlnuto._ Estaa filaturas no plantearon S

B » 1[@3prob1emaa eepeciales de filatur_ Con un baﬁo acuoso,'mw 2é
":5§:":*1posible hilar filamentoa de un deﬁier indiv1dual inferior a'§
”ﬂ'. _Lisen condieionee anélogae. - S
Tpi”7 ST "f’Emeh>i ;' : o
L - El polimero de. acrilonltrilo, en soluci&n, del

Ki;ejemplo 3, se. hild en el interior de un. baﬁo ooagulante

‘ COnstituido por partes'iguales de glicoles polietilénicos

on pesos moleculares de 400 y 1.000. Uha parte

,fmezclados,’

3f’un baﬁo que contenia un lubricante para 18 hebra Y un agente
fanti-estétlco, los filamentoa ein este’ tratamiento, podian ;;“?

' ;:3"compararse favorablemente ‘con aquellos. Se comprobé que” aﬁn

;;sin 1a aplioacidn de terminado, loa filamentos tienen un, tac#ojf

- ‘v:11~; : ”suave ¥ agradable v solo precisaban la aplicacién de un - L

"s~terminado antl-estético, para su aplioaclén satlsfactoria al
'*tejiao.




Composioién del bano Tembera Estirado Denier Tenacidad Elonga—
S Tl T tura ba - “del £l :

"~-"'a"u *~:a ﬁo.u‘ veces. lameﬁf. g/denier cién %

e 55% dlsolvente + 45% 558, C. 5. -v‘“ 2.60 3.08 16'

“""(L_—--'_-'-f agua X - - -

. “Glicol polletllénlco 1009 C. 5,0 '*'2.62 u*2.72f.,.f
. T M.W. = peso molecu= - —>j'j=“'W‘ﬂ:“““"f SIS
P ) . lar medio.. LT T : o
. . . @Glicol polietilénico 1008 c.
7 7 MeWe = peso molecu= . . . < 2T
T lar medio. . - L -

Glicol polietllénico 1002 C. 560 . - 2,43 - 3,76 - 24
- M.Wo = peso molecu- _— R
: , o . ler medios o o :

"~ 10s . - Glicol polietilenico 1009 C.v.w5.0,j, 2,55 _ -3.34 23
SO MeWe = peB0 mMOLecUs= - . s et e o i D T ne S

e -nzlar medlo, L SAFEEERNE - R s

‘TGiicbi polletllenico. 1009 G.
»M-Wo';-peso molecuwj;
A 1ar medio.

, GllQOl polietilénico 1009 G,
el M.W.v=~peso ‘molecu= "~
T d%e v - ler medio.

55% disolvente 2 45%» Asoéf¢;? 404 3,00 2067 17
" Gitool polietilénico 958 0. 2.0 S T.2,82 0 1,98 - 43
. MW. = peso molecu= T o R FRa
sl lar medio . LT T e es s

T . Zglisel polietiléateo
'~'Qg0. “M.W. = peso moleou=

lar medio

"'\fi"' Gliool poliatilénlco
- M. = peso. molacular
T meddo

R VA Glicol polletilénico
"R . ,»i M,w. = peso molecu="
"lar medio e

. ”‘Como podia eaperarae, la tenacidad o resistencia

a la ten516n de los filamentos hilados en 1os;baﬁos de glicolAf




los acusados por los controlesvaouosos.: Es también ev1dente,

que los fllamentos hmlados en: los bénos de glicol polimero

tienen un equilibrlo de elongaclén y'tenacidad superior al 3

;i%?="x” de 1os controles., e

S ﬁﬁ‘ ? f,ml.;~“5:'“ SR jemglo 6 '37““?“?}“““f3”".‘ S
’ ‘:flo;“.""f“f S Ia soluoién de polimero de acrllonitrilo del e emplo"

3, se h116 e’ un bano coagulante oonstltuido por glicolf‘

' polietilénico de un peso molecular medio de 4 000. Los_

J" - filamentos resultantes se trataron oomo en el eaemplo 1, con
| i’w un estlrado ulterior de 7 veoes a los mismos. Los filamentoa
2L;;?i§§;~ termlnados tenian denlera variables entre 4. y 9 oon tenaoida—

,des de 2 7 a 3,2 g/denier v elongacionea de 17-27%e

}Se aisolvié en N N—dimetilformamiaa,”unfhomopolimere

.,de aorilonitrilo, para formar una- aolu016n del mismo al 18%

ulLa solucidn resultante se hil6 en - un. bano que contenia
':gliool polietilénioo de un peso molecular medio de 1.000.
Se recogieron muestras ‘con._ una varledad de. tenaiones ulterio~".

;’ﬁ”wd“??f res ‘que acusaron laa propledades flsicas 1ndicadas en la
;pf”Vvuwiif tabla 4 T e

:Nﬁmero.;[~ﬁ:Estiradof
ST LA .Veges.

iumDohier del Teﬁooidoéi Elonga—
Mfilamento,w” LEZEenier.- 3oidn ¢

1
i




f Estlrado " Denier del Tenacldad Elonga-
{ veoes..T fllamento. g/denier{,

BRI

ESEMPLO 9

La solu016n de nolimero de acrllonltrllo del egemplo
3, ge. nllo en un vafio de coagulaclon, a 90°C. que contenia
gllcol metoxi-polletllénloo, de un peso molecular medio de

750. Los fllamentos resultantes se trataron 1uego, como en el

acrilonltrllo y 5% de acetato “de v1n110, con 12 partes de L
wl_pollv1n11-p1rr011dona, y la mezcla resultante se d1301V16 ‘en fnJ

>'.N—N~d1metllacetam1da, para formar una soluclon al 20% que

e




-ﬁ mantenldo a 9390 Los filamentos se retlraron del baﬁo de

.coagulac1on después de recorrer en el mlsmo una dlstancla>; '
de 60 cm. En estas condlciones, se comprobo que los fllamen-l»iA;

“; tos estaban constltuldos por 42 2% de pollmero de acrllonltrl-f
- lo, 9, 2ﬁ de X, N~dimetilacetam1da y 48 6p de gllcol polletllé-j'

nlco. Losfllamentos se hlcleron pasar lueﬁo a: traves de

;;un baﬁo de -agua de lavado. Se comprobo que 1os fllamentos

estaban formados por 47 6% de’ polimero de acrllonltrllo,

2,15 de w N—dlmetllacetamn.da, y 50, 3% de agu.a. Lo

Para los flnes de comparaclon, la mlsma solu01on

ana10go alllnterlor.de un bano de coagu13016n constltuldo

por 55& de N N-dlmntilacetamlda y 45ﬁ de agua, & 5090. Los:f

eonuenlan 28, 7 ‘de- pollmero de acrllonltrllo, 40% de -

N N—dlmetllacetamlda y 31, 3% de agua. Los fllamentos se




de acr¢lon1trllo y 3 de acetato de vinilo con (B) wn copolime-
ro de 50%- de acrllonltrllo ¥ 50% de 2—metilg§-v1nilp1r1dina, q
contenia 6% de vinil pridina con respecto ‘al peso de 1a mezola.%i’
 1a mezcla de polimero tenfa una viscosidad especifica de 0,25 . .
¥ 1la solucidn de filature contenia el 18% de sélidos. Esta f"i

solucl6n se expulsd a 5090. a través de una hilera de mil

orificios, cada uno de 0 003 de pulgada' al interlor de unT:,ﬂﬁva

ipeso molecular de 1.000.” La temperatura del baﬁo de ooagula-

'clén se conserv6 a 10020. El haz de filamenmos formados se

e




'i»en 1as mlsmas condlciones que acabn;de describlrse, excepto
que en' este ‘caso. se comunic6 a los fllamentos una tensi6n
de orientacidn de 6 5 veces ¥ antes de secarlos se hicieron‘;
pasar por un. bano de relajado eonstltuido por agua a 10090.“
"con los fllamentos retirados del mlemo en uma proporclén t31'
que permit:[a su con‘brac cién. del: .10% en longitud, -

Para fines de comparacién adlclonal, la soluc16n,*

L de pOIImero de filatura ae. h116 on. un bafio’ coagulante acuoso;"
‘de;una comp031cidn del 557 de N N-dimetllaoetamida=(DMA) yf




v“‘una‘maqulna trieotosa.i'Laaftirgs¢djpintgérnggu;yantqs;géd

Se hllaron en un baﬁo de coagulaclén a 9590, -

: muestras de 1a soluci6n de filatura antes descrita en el

egemplo 12, Se utilizadon banos compuestos por glicoles “ »
En cada und

de los casos, losfilamentos se retlraron del baﬁo de eoagula- 3

016n despues de haber recorrido en el una distancia de 60 cm.;u




proporoién de expulsién, de tal modo que los filamentos se -

sometieran a una. proporei6n de estirado de" 0 8.- Los fllamentos:

a continuacién, se lavaron, recogieron, helaron y secaron

;CGmposicién Superficle Densidad Relacién Diémetre Frecueneia

.. de la:fibra de la fi de super - “de . los 0 reptic."‘
fa/interna.:v N jf ficie ppros. de poroa &

‘;;189,m2/g;3f0.81gm/bo : l 48f

100 oriflcios, pada wo de 0 0035 de pulgada de diémetro, al

1nterior de un. bano que oontenia gllcol polietilénlco de qj%“”

leOQG. Los filamentos




‘se recogleron, helando y seoaron ‘em vacio sin tratamiento “

ulterior adiclonal. La superficie de‘la fibra inuerior era de

l 95, diémetro de los poroa, 4.000 A y frecuencia de los poros

-2, 5 x 1013 Los filamentos tenminados poseian un. aspecto'“

muy -mate,

,-—A_A../

bles modifioaclones del equlpo oonvencionalo~ La superficie de







invento 86 refiere a una solicitud de patente presentada en

Norteamerica el 4 de Enero de 1960, n9 ser. 314, aoogiéndose :3

por_lo tanto, a los beneficlos que ooneeden los convenlos

caracterizéndose por 10 sigulente°iﬁ *bf

"«ﬂ,éw; ;;;;{, 19.- Procedimiento de. obtenci6n de fllamentos

3 = de polimeroa de acrllonitrilo, caracterizado por oomprender
“AQ;g;fQ"Tvel disolvente dicho polimero en. un disolvente elegldo del
o grupo constituido por ¥, N—dimetilacetamida ¥ N’N‘dlme‘til“

formamida, el expulsar la soluclén resultante 8 través de .

-un oriflcio preparado, Sum‘rgido en un bafio. coagulante'



“”f caracterizado porque el disolvente es, N N-dimetilformamida :

~caracterlzado porque el disolvente es N N—dimetilacetamlda.

de v:Lnilo.

B 53.- Procedimlento;f .
caraeterizado norque el polimero de acrilonltrllo es ua
- ‘mezcla de wm copolimero de 80 & 99% de aerllonltrilo v 20
-8 1% de. otro monémere mono-olefinico y-un copolimero de
10 a 70% de- aerllonltrllo ¥y 90 a 30% de una amina

heteroeicliea_teroiaria vinil-sustltuido y la mecla cltada

65.-—Procedimiento, segﬁn relvindlcacldn 13

"Tfég,Ji 79.~ Proeedlmiento, segﬁn reivindicaoién 1e,

~88m Procedimiento,'segun relv1ndioa016n lﬂ

caracterlzado?pofque el glicol polialkilénloo del baﬁo

coagulante es glicol—pelietilénioo.'



formado entre la cara. de la hllera v el punfo de extra-‘ -

'01on del bano coagulante, para aﬁenuar aquel, de retlrar o

el‘f¢1amento asi formado del bano coagulanté° de'hacer paj
;5;: ra aicho illamento a traves de _un: beno de agua callente

de tensar el repetldo fllamento en nresen01a de agua oa- o

llente, nara orlentar las moleculas del mismo' de lavar

el fllamento 3or conmacto con agua, y de secar y recover L

despues el rep&ldo”fllamento..~:”“




- ﬂmedida de 1as superflcles combinadas que definen 1osfv

'~espac1os interstioiales suhmloroscépicos estrujados- 1as .

U K S superflcies estan separadas entre si una dlstancia de unoa

ST fi';ﬁ'300 A 00mo méximo medida antes de la orientaoién deli;fJV
’ I 'fllamento v el estruaado de dichos espa°1°9' 1a frecuencia

LO,”f” ”,gde estos es del orden de, . aproximadamente, 200-2.000 X 1014'}“

~.por gramo de dicho fllamento. f*-~ ~i;h_ "jf;"‘"

'c:;;@‘é .f;j‘iﬁg ;“'Fg 189«- Procedimlento de obtencién de'fllamentos

de polimeros de ac:ilonitrilo, caraoterizado por permitir'

"flaifabricacién de un fllamento normalmente lustrosoAﬂz(

7molecularmente orlentado y de tlpo textil; partiendo de un‘

:fpolimero de acrilonitrilo‘de una viaoosidad e3pecifica de B

0,1 a 0,4, préctioamenfe libre de poroalcad, y aiemas por L

.tener une, extensidn superflcial de. flobra interna dal

“”ml_oraen de 150 a. 500 mz. por gramo de filamento- esta



“ébnStitqugiQ¢rguﬁ§*piﬁfa11dad de fllamento seﬁun 1o ‘eg

'p901flcado en Ta. relvindlcaclonf18;.

' N“ A 2 iProcedlmixnbo*de.obteqclon'de fllamentos'

Jdeinollmeroslde aor¢lon1brllo, oaraCUerlzado7' " peru
“ylé fabrlcaclon'de‘una hebra hllada‘formada'por una 5erle_
»; de flbras oontas oonstltuida bor fllamentos segun lo espe
101f10ad0 en 1a relV;ndleacLon 18é ‘

- 21g - Procedlmiento ‘36 o tén01on delfllamentos
’:;ide pollmeros de aorllonltrllo, caracberlzado por permltlr B

la fabrleaclon de un Lllamento normalmente 1ustroso, mole

S cularmente orlentado y de. tlpo textll, caracterlzado nor

partwrse de un copollmero de por lo menos 80 % en peso de

anue aeflnen lOo esPaclos 1nbersblclales submlcroscoplcos

;esbrugaaos~ las suberflcles estan separadas una. letanOLa

‘Lllauﬁuuo y del esﬁragaao de lehOS espao¢os. - la rreouen_jl?




- a 30 % de une, amlna heter001ollca terciarla v1n;l~susti-7 -
j<’ f,gf 4»; --;«M' tulda, dlcha mezcla tiene una proporc¢on uotal_de amlna'

l—sustltulda, de 2 a: 10_,

i%{ﬂ;_ } 5~;;:;;tf; heter001cllca terclaria, vlnl
.ﬁS,af sobre la base del peso de dlcha meZCla, v esta Dractlca-;,
| menue llbre de poros1dad, ¥y ademas, por tener una exben—7~'

A '31on Sﬂp&filClal de flcha 1nterna de 150 - 500 m2. por f?"

gramo de dlcho fllamentO‘ la men01onada eﬁten31on super-

fllameqto y del estruaado de dlChOS espaCLOS, cuya fre- ,

‘;ouen01a es ae 200 -2 000 X 1014 por gramo de lehOS f1~ f“

1amentos 51endo por lo menos de 40 OOO el numero medlo de:

- jM ;"f:; 01tado, “tomada. a 1o~ 1argo de un. plano longlbudinal.z:' ICQ;.

-~Proced1m1ento, de obten01on de. fllamen~'

g e - ._ ,,_;.:;__'. :‘ 29-.



“‘en humedo que en seco.

265.- Procedimienxo de obtenclén de

'”7 lde polimeros de. acrilonitrilo, oaraeterlzado pOf permitir o

tl la fabrioaolén de un filamento normalmente lustroso,:f i
’iwmolecularmente orientado ¥- de- tipo textil, partlendo de una
,j~mezcla de polimeros, de un: copolimero de. 80 a 99% de -

;“; acr1lon1tril0 ¥ 20 & 1% de “otro- monémero mono-olefinico,,f
:;ty‘de un copolimero de lO e 70%kde“aerilonitrilo y 90”3 36%5

N”mezcla cltada tlene una proporci6n total de amina hetero- )
7‘ciolica terciarla v1n11-aust1tuida, de 2 a 10% sobre 1a base

”*’del,Peso de.la mezcla, Y précticamente 1ibre de. p°r°Sidad'




la mencionada exten916n superflclal es una medida de. las
superficies comblnadas que definen espa01os intersticiafes”
submicroscépicos estrujados- las superflcies estan separadas

por una distancia de. 300 X oomo méximo, medida antes de la*if

’ orientaclén del filamento y el estrujado dichos espa01os,

© cuya frecuencia es de 200-2.000 X lO 14 - por gramo de dieho L

filamento siendo de 40.000 por lo menos el ndmero medio de?f




fﬁ“longitud del filamento, tomada a lo largo o u plano lqngl'fm

"‘tudlnal; y, aaemés, por aousar una resistenela 8- 1a abrasidn "

”‘fgramo por denier, como minimo, fara una- elongacién del 5%

 enagua a 37, 890., | T e o
295.- Procedimiento de. obtancidn de fllamentos defr

' u“polimeros de acrllonltrilo, caracterizadqpor permitir 15




v;por 1o menos 807 en peso de acrllonltrllo y hasta el 20p de_~

'Otro monomero mono-oleflnlco,y ademas, por bener una den51-“,

Suberflclwl de Llora 1nuerna de 150~500 ‘12, por gramo. de

1lamento, la exben31on sunerllclal cwbaaa deilne espaclos

“in belsc' aales submlcroscoplcos' las svper 101es eotan




o separadas por una distancla de 300 X -com méximo y1la

frecuencla de. diehos eapacios es de 200—20000 X 1014 por r

gramo de fllamento.

“f'de polimeros de acrllonitrllo, caradterizado por permitir

la fabricacién-de”fllamento espeeificado n-la reiv1ndioa—
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