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Lste 1nvento se refiere 2 un procedimiento pars
la produccidn de hilos textiles ¥ broductos similares

con propiedades mejoradas, por polimerizacién coni s{nua

de caprolactems, hilendo el polimero a continuecidn.

s counceldo polimerizary de maners continue
oanrolacbama agregendo C&Hlea&SG nequeiias de agua y

écidoa; ¥ tesbidn es conocido fundir de manere. continue

,pulime*o solido, en forma de nolvo o ~ranulado, e hilar-

- lo. La DOSJblliQad —-—de evidenme in erés econémlco--

de.enlazar directemente le polimerizacién continua con
el subsiguiente hilado del polimero para la produccidn
de nilos textiles cdntinuos ha resultado hasta el presen—
te impracticeble. T2 romén es gue durante el nroccso de

hilado el polfmero tiene un contenido demesiado alto de

gubstancias (e peso molecular bajo ¥ que estas substan~

-cias,ﬁodaviakexudan del hilado después del estirado, - -

rara obtener un producto de calidad superior

desde el'punto\de‘vigta tecnolégico;‘es precilso reducir
’ 'cons iderablemente 1& proborcién de compuestos de peso mo-
i 1ecular_bajo, el coniénido de los cugles en el nolimero |
iqveda determinado por el llamedo exurgcto soluble en afua,..
. Degpués de ia nollmerlza016n la parfe soluble en ag gue es
- aprox 1mad mente del 10% y se compone apro:lmadamente de
60 de caprolactama monémero v aproﬂlmadamente 40¢'del‘

’olx«dmeroo de caprolactama Los. datos en % que en lo su-

CCulVO se 1nd1can, aeben entenderse 819mpre en nor cien-

tos en peso. Por razén de un equilibrio uependlente de
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“la temperatura entre los comptiestos de peso molecular
“alto y log Ge ©50 molecular bajo, en log materiales

.

‘undi 8 de noliepida a bvase de oaprolacUama fesulta que

“los compue stos de peso moleculer bajo se Povman de nuevo

después de su eliminacién. . e e e e - m -

Para oLtener del uﬂterlal polimero hllOS de

regsistencia >rovechable vy valores de OluSLlCIQQd 2pro-

-Dlados, la m"onor016n de subSugnoias de peso molecular

"bajo en la Tfibre hilada no debe exoeder del 2¢%. A tal

2in es conocido extrzer con ague el polimero finemente

desmenuzado (por ejomolo en Lorma de oranulado), o des-

tiler al vaclo las subdtanCLas de neso moleculer bajo

. ded meterial fundldo, emnleundo si es necesario gases

'}inertés, talos como nltrégeno, dcido carbénico o vapor
-dé agua; ni fundir nueV&mentp granulados sratados de tal.
4manera,vo al someter un mé%erial extraido de la nenera

Jdescrite a temperatures elevadas, por sjemplo duranie el

proceso de hilado, se esiablece de nuevo después de

"u'fnooo twenno en el thePlal fundido el equilibrio entre
'-las substenciaes de peso moleeular alto y las de peso

~molecular bago, y VUblVe a subir el contenido de extracto

Por ebo, moa¢ante una const"uccwén e pocial de la cabeza

‘de hllar,‘se h bia ya ensaJaao reduc;r 1o mis- n081b1e

el tiempo de puso del polimero ev*raldo. - - - - -

La ﬁniéa vozibilidad que se tenfe con los mé-

todos oonooiaos, era urodu01r hllOS textiles con. una v19~f?7'
- cogidad “alaﬁivnmente baJa y, por con31évlexve, con VO
" loves de resistencia reaQCﬂdou. AMends, antes de su trane-

' iormaclén do 1n1t¢va en nroductos aoabados, habia Que
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pronoreidn de suos*’nclas oerﬂualclales de peso molecu~

procedimiento conoc1do, segin el cuel despuds del proceso §

tura de hilar necesariz en el propio equipo de hilar., =

el polimero queda en el extracto con otra proporcidn de
;monémeros a eli&dmeros. Al vaclo de stilae prefereniemenie
el material monémero, asi que los ollwémeros quedsn de
menera predomlnanie en el maoerlal,iundldo. Bste pronor—

fcién‘més nobjudici&l.enﬁre los componentes del extracto

Te conuinta, gin que sea neoesarlo producir brlmeramente
‘granmlados, lavarIOS, gsecarlos y nuevamente funairlos. Gon

el procedimiento segin le invencién se produce gimultdnea- -

“bras, que tiene altos valores de elasticided y resistencia.

: fy qde puede ser tr&nsforma@d en hilos de corddén con el

'hecasitan ser lavadas otra vez. Ademds, este procedimiento .

lavar las fiiras pare reducir @ un valor admisible la
lar bago. De le misma mancra se procede también en un

de evacuado y/o de fusién del granulado lavado se almacena
és»e uuv&nte algin tleupo en estado fundido a2 una tTempera-—
sura que s0lo excede ligeramenie el punio de Pusién del

producto, sometiéndose el material fundido a la tempera-

influye dnsfavorablemente sobre hilos producidos a partir
del materiel fundido, los cuales fesultan frégiles y no
puéden ger estirados sin dificultedes cuando la pr0por016n

de oliglmeros predomina en el eztracto, - - -

mente & base de caprolactams polimero un materiel de fi-

?in de emplearlos en las cubiertas de automéviles, Las fi- [

‘bras'producidas‘por el procedimiehto de este invento no
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vtéTmJCO. Se ha comprobado que el contenido de ollbémeros

. mlonto térailco a favor del con*enldo de mondmeros, dObldO a -

suma de monfmeros y oligbmeros, = = = = == == = - - - - -

mwero e: traldo al vacio, se puede elev r toaavia més por el

.1bras deseﬂdas conteniendo poco extracio, son necesarios por
2o menosydos oratamientos,al_vacio, cadg uno con el subsi-
. guiente trateniento térmico, completéndose y-terminéndbse el

-ultimo ratamlento térmico por medio del hiledo del matorLal

“...5...

ofrece positilidades de variacidén entre limites amplios y
tenbién de producir hilos textiles con las propiedades que
en cada caso sean neceserias dentro de sus cempos de utili-

Seglin la invencidn, para produclr una pollamlda
pobre en ext racto, a base de»caprolactama con alta propor=
cidén de mondmeros a oligbmeros en dicho extracto, se redu-
ce el contenido de substancias extraentes solubles en agua
por evacuacidn repetida del material fundido y despuds de
cuda evacuacidn, la proporeidn de equilibrio perturbada
entre mOnémeroe v ollbdmeroe en el e ctracto »oluble en agua

uel matnrlal fundido, se vuelve & sublr por tratamlento
relatlvamente alto en el nolimero se reduce por el trata-
relaclones lnterlorew Lodavia no aclaradas. Pero szmulténeu-

cias extraentes solubies en'agua, Yy por lo tanto también laA

Ademds, se ha encontrado que la viecosidad del poldl f;

sub513ulente tratam¢e1 ¢o termloo. I el

egdn la anGLClén, para ld grodu0016n de las £i- -

fundldo. A e e e em e e e e =
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Ln polimero obtenvdo por Dollmerlaac;on a

--nra31onos entre 10 y 30 atmésferas, pre;erentemenbe 20
xwtmésx Sy y & temperaturas entro 240 y 3009 c, par-v‘
”t¢enao de caprolactama Pundido con adlclén de peqaenaé
l.iZo, ;"; ‘_ can"Ldaaes de sgua y écxdo, ¥ con un tlenpo du 15 a '
- 25 horas, tiene ~eneralnente un contenldo de 10% de
VSUUStwﬂCLdS extra enues solubles en agua. Egtas, en oam- i}j:
'Lb¢o, se componen de 70% de mondmeros y de 30% de oligb- .
" meros. Tal polimerovde lactama, segin el procedimiénfo
125, de este invento, se libéra'del agua dcompaﬁante y)dé la
wayoria de las substan01ac eeraentes solubles en agua
sometiéndolo prlgerumente a un vacfo de menos de O 6
torr, preferentemente 0,3 - 0,5 torr., y a temperaturas
.;{ae'240 - 2702 C. E1 ?iempo'de paéprpor le fase de vacio

130, -~ es aproximadamente 15 - 100 minutose - == = = - = - - - @k

» Asdl se ootlene un: nollmero que solo conilene
‘apro: imauameaue 1 R de substancmus extraentes. Ll ex-.
trecto se compone de ués de 90% de oligémeros. Durante
'el‘primér‘tratamienfo térmicb reclizado a continacidn
135 - el contesido de extracto vuelve @ subir apr wimadamenﬁef‘f
| '_a 3 -:” % .y al mismd tiempq la oroporclén entre los |
moh&mérog y“oligéhérdé 56 acerce a le del equilibrio
¥ es eproximadamente de 11, Segﬁn el invento el Pra- §
Toamlenio H€rmico consis te_en someter el jolimero de
- 140, - : - lactama 8 temperaﬁuras de 240 - 3002 C por un tiempo
o Ade‘l.a 4 horas, préferentemente 1,5 - 3,5 horas. El
'fratamiento térmigo_séypueGO'realizar en tubos o en
- recipienies totalmenpe llenos o bien bajq}gn ggs‘§nerte
~lpég ejéﬁpid nifrégéno. Dentro del tratémienté térﬁic&

145 7 _ la presién no es un factor decisivo. Puede realizarse -
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811170 a 'O“"QS:LO"l rcdvclda como a pres:mn ElO" erau‘.uaem:e
elevada.- De lMDO“tanCla partlcular'es la n0310111dad de

‘f‘comownar el *"dtamlen e} térmlco con la corvesuondlente
: "‘_fase de v%cio preceaenue, de maper& que el materlal
o  i5Q;_;'_-w ::'fund1do evacuudo quede en el 1ordo del evaporador al
“ g” -"{ ;‘: " ,f'vacio, a las temperanuras menc;onaa Ve - uurante el tiempo
. 'neceﬂ”rio;.~ - - - - ; -~ = - - e ;'-‘* -
E1 polimero obtenido despuds de une sola eva-
| ‘cuaéién v del‘traﬁamionxo térmico subsiguiente, tiehe
155. _  ein dude. ﬂoxox1madamente la proporcién nebural ueseada
| de nondmeros a’ oligdnex os, pero la prono*01dn total de
’esﬁas substencias extreontes soluﬁles en agua es'todavia-'x
denasgiado alta aré una produccién de hilos devla caiidad‘~
‘de“ééda. Segdn el procs sdimiento de sote invento, este
160, ‘ nolimero con ux combenido de ex traouo entre 3 N4 5 o se
'levacua desnués de nuevo bajo las mismas condiciones que
‘aurente la primera fase de vecio, resul jando un producto
~casi completamente libre'de_agga cOn an_ contenido de
extracto de.apvoximadamente 1% que ge compone casi to-
1650:. 4 - talmente ae ollﬂémeros. Ia V130031dad de solu016n '
’ relatlva en dcido sullﬁrlco-que enn 1o su0651vo serd
- llamado abreviadenente visoosidad-f‘con velores de 2,5 =
'2 46 oorresnonae ex acﬁémente'a la ooncentraoiéh del écido"Af
u . revaao con fines de escablllaa016n, permaneoe tamblén &
"1703, ~ constante durente el tratamlento térmico que 91gue otre
. | 'Vez; Es reéomendable céﬁbinal este seounao traﬁﬁmlento
Ctérmico a;rectamenﬁe con el proceso de hilzdo. Dl tlempo
de PASO pow el fonJo del evaporador al vacio, por los
" tubos y por la cabeza de hilar tiene que‘elevirse de ng—~

175+ . snera que el polimerc quede sometido mnmevemente ayun $ra-
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:taAlcnuo Lurhlco oon Lomocr»'u“ﬁs entre 240 - 300- C,
“por un tiempo-de 1 a 4 horas; FAl somster el polimero ‘
¢e lacbams con un conjenido de'agua Buy bajo a dichas

‘fenperatures elevadas, el convenluo de extracto no sube

macho y no .e: eeue ael limlte de aprox edamonto 24 5 G
'~admisib1 ‘parael. DPOCo 0 de nxlado. or l ﬁiSmO Llem~

Do sube con31delto1emwntc el conienlao de mondmaros

;l;moﬂémeros . 10” oligéLeros de vuelve a amro 1mwr al

7eaul1ibrio de 6 '4,v; - _'”:“ oL - ; .- ; ;-;;.‘

'las repetides oPer ciones de trauamlento al VuOlO v de

“eidn coatlnuw oon001da, se aueae ﬁvodunlr e hllar un
“nolimero de alta calloaa, con un contenido de mondmeros
yde'O 5= 1,5 ¢ v con un dontenido'de'ex%ructo total de

Capro: cimedenente 2 'D p. ‘Tos hilos ootenlaos con este

- necesario lavar y secer adicionalmente los hilos con~

:tinuos-produoidos‘por el procedimiento segﬁnfla inven-.

Ufegdracién to: iil'usual, los nilos quédan‘listos para

. su trens formacién en productos finales en les £4 tbricas

© de lz pollmerﬁza016n hasta el hllado, permlte une produo-ﬁf

hclén de hilos de oalldad eytraordlnaria y de ran regula-gﬁ

LA ?wﬁﬁ

\

| ctente ae log ollgémerOQ,‘y la.wrovo”olén entre 103 f

”or el proocdlm;ento segﬁn 1& 1nvenolén, con.“

t

rau@mienco térmico, en comblnaclén con 1a pollme a~-[

producto permiten un buen estiredo. e e - -

Tal como se ha indicado al prineipio, no es
cién, antes de su brataniento ulterior, Después de su
corr@snondlenﬁes. N prooedlmlﬂn“o, e es oonthuo des~ i#

rided, ‘asi como 19 00491etu aubomnat Lza016n del rnismo.

. Los.ejemplos siguientes; derivados ae la prdc-



205.

210

ST . B
0.

220.

225,

230,

7 Ejemplo d:

'fmivma"temnyratura en un me cl%acrcon 0, 4 % agua ¥y 0,6 ¢ p:

,401do malplnlCO. Unu bomha de émbolo 1mpvlsa conilnuamenue

'maneoe el mauerl Xl bajo un ¥y slén de 20 atmésferas a una
;temnn“ﬂtura de aproxlmaaamén te. 256Q C por un tlempo de |
18 noras. Ll polimoro tvene una viscosidad’ de oluclén en
[é01do sul;drlco de 2 0' con’ueno todavia agua de pollmeri—‘
.?Zacldn 3 se combone de 90% de pola'.merou y de. aproyxmada-;;‘ﬁ
'menie » de monémeros y 4p de ollgdmeros. A partlr de 1a
'pollmerlza016n, una bomba de ornlllo transoorta el produc-j

&
GO dlrcCoamenve a un evanorador al vacio en capasaplgadas.

jva’cio de'anroximaqamente‘o 4 Lorx, aestllan avua, monﬁme— :

' de agua y contiene todavie 1,8 ¢ de extracto, que se

“riel fundido en un recipiente intermedio, calentado a

mer trata m;ento térmico se veri
.terlor, resultando dosnués del L¢empo de naso, con una

 :v1scosidad de aoroximadamente 4 % (60% de monémeros, 401

‘287344

fa

geIcs unde el caprolactama a 809 C y se mezcl é 1c

este nrolucto pfeparaoo ha01a un ceroentin, en dunoe ver-

En el nrnmer futanianto al vacio, usando tenpergburas

medlao de 2609 C, un tlempo ae paso de 30 mlnutos y un -

ros y un pooo de ollgdmeros. T T P ~*'

Despuds, la viscosidad tiene que asoender a

eproximadamente 2,3. EL polimero. estd practicamente libre
compone de 95¢: de oligdmeros. Entonces se deja el mate-

250 - 2608 O, durembe un perfodo de 4 horas. Por encima

'dél nivel del materisl fundido ge introduce nitrégeno con &

11nes de lavado ¥y después ea se nitrdég {eno carbado con vapor_{f

de monémeros oale hacis un eonaensador. Durante este nrmw__{"

ﬁ

oa una nolimeri~a016n ul-ﬁfj



- 250, lixuaterucién fevorable -de peuos moleculares. Los nllos prouu-53

-10 -

235,  _ ~ de oligémeros)o l scgundo mfawnmiento al VdCiO, duranté’
un tiempo de 30 xinutos, a 0,3 torr y 8 memmeraturas

A,éntre 250 ~ 260¢ C, reduce el,oontenldo de extracto a
fﬁprOYimadamente 1 SV% Tete exbraoto se compone caai

*comolebumente de ollbémefos. l producto estd libre de

v240°;“”A- agua. Gon los vwlorea de 2, 5 - 2—6 ia viscoeidad oorrespon
';de % acﬁamenbe a la concentrgc16n del doldo de establll- -
‘zacién se mantlene conutante durante el segundo trata-_"}

mlento téerCOo'- - - - -', R el I

: Para‘ :1izar éste, el polimero pasa uor la

s
o
U
L3

Luberia y lq eaoeza de hllar a ura temncratura ae 2602 ¢
oor un biempo de una hora ¥ enLovces es hllado a esta tem-i:
pera'tura° Il hwlo produ01do tiene 2, 1 % de ex tracto ‘con _'
‘11a nronorclén naLural ent*e los monémeros ¥ 011 dmeros.

- EL poligero es partloularmento homogéneo ¥ tlene una d169f

“,;c idos del polimero tlenen las calldades neces&rﬁas para
‘*ser estlvados S&ulSI ctorlumente y como fesultado 86 00- ?§
.cuv1eron re 1sten01¢s e la rotura de 0,2 gramos/ﬂenler ;fii.é
x-con.?ﬁi de alar aulento 8 rotura. Se tratwba de hilo rlaa-

255, ) do deiuﬁ Ltulo. de 70/3d denier. -’- - - -'.iv'

-Ejemblé 2

) " Pera la produ0016n de seda de cordén de alta
T res;oten01%, hllando ‘directa euto canrolactama pollmadaaao

~'¢e manera contlnua, se urocede en esep01a segﬁn el eﬂem-v~'"

260, ,nlo l, pero con las alferen01a° sigulentes. -, - -

| £l producto preparado de polimerizecién consis~ £
6 en caprolactams con 0,4 % de agua y 0,3 § de feido - g

-decetico. ELl polimero tiene 10 % de extracto de COmposioién.%%

"normal y una viscosidad de 2,8, que asciende a 3,0 después g
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:ael'primer tretaniento al vacio, mlentras que la poreidn

de eﬂtracto degciende a 1, 8 p ¥ entonocs ol producto
’mer tratamlento ugrmlco de 2 horas el contenldo de SMbd-

',3,) o hl ex tracto tlene la comno ¢016n aormal de 60% de.

’ monomero v 40‘ de oliwémero. Desoués del segupdo trata—,

la visg cosidud oon un COﬂoeﬂloO de eytracto de’ upr0L¢mada~.‘

‘meate 1,5 4% aloanaa wn valor estable de 3 2.,- -——-

'cordén de 640/140 denler, muf rbgular ¥ pobre de extracto'

y.lonuemunbe 7 tenia las constantes tewtlles deseadas de

lfdebg nacerae constar quo el oojeto de la prcuenue Patente

?de anenc;én es el que se rcxlore en. los térmlnog de la
 .or1aera de 1as re;v1ndlca01ones que 81guen, ya sea con51—f5
".derada alslau menﬁe, ya sea en combinacién oon ana 2, va-.

riag de las fulvxndlca01ones restantea. -‘- - e . .-

'suu territorics v plazas de oberania, las 51'ulentes°-“

-11 -
WL

.'féiﬁ} ug“

consl~te prcdominantomente en ollbémeros. Duranue el Pri-

thn01as extruentes solubles en qrua vuelve a sub~r

mlonto al V¢cio segun las oondiclones del primer ejemglo,.

Desnués ael segundo Lr“ amlepto térmico enla-

zado con el nroceso de hilado, ‘Be obtuvo una seda de

(aoroxlmadamente 2@) ,ste prouucto podia estlrarse eAce—

 f8 6 érwmos/denler con un alur iento de rotura de 14 —16ﬁi'f”

) Hablendo e;ectuaao la descr10016n qve preoede,

”‘~N'o' 7 ‘LA.':'
56 aeclmran de pronledwd ¥y novedad para Lsp&ﬁa,~
REIVINDI,OACIONES‘

1. becédimienio ﬁara la produccién de hilos



e ta 8 T
P .

3000 ’

f}lrac%gri por l ‘hecho de que el {1 timo tratamlento

‘ 42, caractpr;zado oor el heouo de que la evacu@c16n del

310, . '3, cars cteriauao n0£ el nncho a0 que el tra“amlento sérmi-

::500 a teL t entve 240 J 300 ) C dura de l & 4 hovas°:;“

. promorcion de monémero a ollmdmoro egt é enure 1'6 y 2% l°

'OVucuar ¥ deaa“ el nolimmro fundldo a ung temperatura Sl

.fa@ua;'se reduce po; eVacuac16n repetvaa del naterial fun-
'3 do ¥ norque, desnué de. cada eVaouaclén, la DTOpO”Clén

de equill srlo pevturbada entre. monémeros J ollqdmeros en

ve & subir por tre %amiento uérmlco.'— L -
"<térmlco esré comblnado con- el hllﬂdo del wolimero. flﬂ-—i

'M@LLPLQL fuudido ge reallza baao un vacio ae menon de 0, 6
'ftorr, n"cferenuemﬂnue de G,3 a‘Q,5 torr/ a una temoerauuraaﬁg

fde 240 2 2702 G y con tiempos_dé_paao,de,ﬁp a TOO minutoso

‘.4 cq momerxza&o por el heodo de oue duraute el hllado el

: OnuenLQO de uonéme"o en el pollmero es de o, 5 & 2 5

26 7@‘"

textiles Dartiendo de ce prolactamu pollmerlzaao baoﬁdofen ;

nerior &1 punto de ru616n, caracterizado por el hecho de

aue el conuenldo de sub stancias é?%raentés solubles en

i)

el extracto soluble en &gua del material fundldo, se vuel-

2 Proc~dim1onto segﬁn la r91V1nd¢ca016n 1, C“'i-l

36 ProcodlLlento sevﬁn las re1v1ndlou01ones 1
o

r o seg ﬁn las re1v1ndloucionns 1 a

e
¢ .

5. 1=mced.::.m::.(,n‘l;o segdn las w91v1n610a010neo l a-

LB proccdlnlen o segdn las “eiVLnalca010nes 1 3

5; c°*bcterizaao por. el hucno de oue aurante el hilado la
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oao eTlo conf orme se deg cr1oe y reivindica en
la pr resente nemnoria que consta de trece hojas fOlldduu

uecanogﬁ fiadas nor‘uAd ola dé sue carss,

"sazzc;z;om, 29 .183..981
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