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MEMORIA DESCRIPTIVA

10.

15.

¡La presente invención ae refiere  a un procedimiento pa­

ra la  preparación de h ilo s  y fib ras  por h ila tu ra  de solucio­

nes sulfúricas de polimerizados de ac rllo n itr ilo .

Se sabe que, empleando Ácido sulfúrico de una concentra­

ción gtperior a l 65%, y más ventajosamente del 70 a l 75%, se 

pueden preparar, a temperaturas entre + 10 y -  203, solucio­

nes de p o liao rilo n itr ilo  con un contenido de polimerizado su­

perior a l  1C%, la s  cuales son estables en la  gama de tempera­

tura mencionada y , por precipitación en baños precip itan tes 

apropiados, se pueden elaborar en productos moldeados. En ca­

lidad de líquidos precip itan tes se han ea&leado, entre otros, 

el agua, la s  soluciones salinas acuosa  y soluciones dóbiles 

de Acido, entre e lla s  también la s  de Acido sulfúrico diluido 

del 20 a l 40%.

La posibilidad de poder moldear soluciones de p o liac rilo -
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m itrilo  en ácido sulfúrico en baños qua contienen como precia ¡ 

p ita n te  también áoido sulfúrico es# como se compren de y de sa­

ino in te ré s  para l a  p ráctica  a cansa de la  ventaja que implica í 

la  recuperación muy sencilla  del ácido sulfúrico empleado co­

mo disolvente# por mera evaporación del agua excedente de lo s 

baños p rec ip ia tn te s . Según e l modo operatorio que hasta ahora 

se conocía, ea^leando ácido sulfúrico diluido como liquido  del
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baño p rec ip itan te , es ciertamente posible obtener de soluciones 

d e p o l ia c r i lo n itr i lo  a rtíc u lo s  moldeados# y por lo  tanto tam­

bién hilos# pero de esta  manera no se logra preparar h ilo s  con 

la s  propiedades deseadas para e l uso. Si se h ila  una solución 

de p o lia c r i lo n itr i lo  en ácido sulfúrico a l 70-75%, por ejemplo 

en baños p rec ip itan tes  constituidos por ácido sulfúrico a l  20 

a 40%, lo s  h ilo s  formados no se pueden ex traer de la  tobera más 

que con poca velocidad, de 4 a 5 n/minuto a lo  sumo, y se rom­

pen enseguida cuando se in ten ta  elevar la  velocidad de extrac­

ción. lo s  h ilo s  a s i  preparados ee pueden ciertamente e s t i r a r ,  

por ejemplo en una zona de agua calien te , en un 20Q%, pero eso 

no basta para obtener propiedades su fic ien tes de re s is ten c ia  y 

alargamiento, lo s  resultados son aproximadamente tan malos como 

en el caso dé emplear agua como p rec ip itan te , con lo  cual tam­

poco se pueden obtener más que h ilo s  muy escasamente extendí- 

b les, puás alrededor del núcleo del h ilo  que sale de la  tobera 

se forma inmediatamente una cutícula tenaz, que impide la  confi­

guración deseada del producto.

Ahora se ha descubierto que se pueden producir h ilo s  u t i l i ­

zamos para fin es  te x t i le s  hilando soluciones de polimerizados 

de a c r i lo n itr l lo  preparadas con empleo de un ácido sulfúrico a l 

70 a 75%, s i se u til iz a n  baños p rec ip itan tes  con un contenido 

de ácido sulfúrico de 40 a 56%, y de preferencia de 50 a 55%.
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De esa maneta, se obtienen h ilo s  qw presentan en toda l a  sec­

ción transversal una estructura de gei uniforme, que se le s  

puede extraer con mayor coeficiente de alargamiento y e s t ir a r  

ampliamente en la  zona callente consecutiva, con lo  que se ob- 

5. tienen h ilo s  extraordinariamente finos, incluso In fe rio res  a l 

valor de 1 denier.

la  escala de 40 a 56% de ácido sulfúrico que ha de mante­

nerse en el baho p rec ip itan te , según este  Invento, es c r i t ic a ,  

l a s  concentraciones de ácido sulfúrico a p a r t i r  de 55-56% ha- 

10. cia a rrib a , dan h ilo s  de carácter gomoso, con resis tenc ia  muy §

esoasa. Empleando mayores concentraciones de ácido sulfúrico , 

la  coagulación es tan dábil que ya no se origina un h ilo  cohe­

rente. Si e l contenido de ácido sulfúrico del baño precip itan­

te ge h a lla  en la  escala de 45 a 48-49%, se pueden ciertamente 

15. extraer lo s  h ilo s , sin que se rompan,de la  tobera, con veloci­

dades algo más elevadas que si l a  concentración de ácido sulfú- J  

rico  d e l  baño precip itan te  es# por ejemplo, de 20%, pero lo s  
grados del e s tira je  obtenibles son in sa tis fac to rio s . Evidente- ;

mente, l a  coagulación de lo s  h ilo s  en to d a  la  sección tran s-
' ' ' - ' h

20. versal no es todavía suficientemente uniforme, de modo que la

superficie de lo s  h ilo s  forma áun una cutícula que incide un ¡L
f

e s tira je  mas Intenso. g

Se sabe que, para lle g a r  a h ilo s  te x ti le s  irreprochables, i* 

deben h ila rse  soluciones de p o lia c r ilo n itr i lo  en e lu c io n es  , !
25. aproximadamente ai 59 a 6C%, de sales, como e l  cloruro de c iñ o

o mezcla de áste con dom ro  cálcico o cloruro sódico, en ba- j 

Ros p rec ip itan tes  que contienen 40 a 46% de l a  miaña sal o mez- r 

d a  de sales que se halla  en la  solución por h ila r .  Además, se 

sabia tambión que la s  soluciones de p o lia c r ilo n ltr i lo  en ácido 

30, n ítr ic o  a l  59 a 60% solo se pueden h i la r  dando h ilo s  u t i l iz a -

r
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bles cuando el baño precipitante contiene 44 a 46% de ácido ní­

tr ic o . Es sorprendente y no de esperar que al h i la r  en baños con 

contenido de ácido sulfúrico p o lia c r ilo n itr ilo  di suelto en áci­

do sulfúrico se Originaran h ilo s prácticamente u tilizab le  s úni- 

5. carnente en e l caso de que la  concentración de ácido sulfúrico

del baño precipitante se h a lle , en el sentido del Invento, en 

la  esoala de 43 a 56%, mientras un contenido de ácido su lfúri­

co do 40 a 46% no conduce a h ilo s apropiados para lo s  fines tex­

tiles#  ' . ,"

10. Los baños p rec ip itan tes empleados para e l procedimiento de

esta invención no neoesitan, a diferencia de lo  que ocurre en 

lo s  modos operatorios sim ilares, es ta r profundamente refrigera-* 

dos. Es conveniente mantener la  temperatura del baño en la  en­

cala de 15 a 203, pero también se puede trab a ja r a temperaturas 
15. fuera de esta esoala, o sea a temperaturas más bajas y más a l -  

 ̂ ' . ' .

Para e l procedimiento de esta  invención son aptos, no sola­

mente el p o l ia  crilon i t r i lo  puro, sinó también mezclas de poll^- 

mefizados de a c r i lo n itr ilo  con polimerizados mixtos de diversos 

20. compuestos v ln ilioos, como l a  v in ilp irid ln a , e l acetato de v i-

n llo  o el ácido m etacrilico. En egeneral, e l contenido de ta le s  

ad itivos no debe superar a l 15%.
EJEMPLO

Oha solución de 1C% d e p o lia c r ilo n itr ilo  en ácido su lfd ri- 

2$. co a l 74%, recién preparada y mantenida a temperatura de + 83

a + 123 mediante refrigeración por agua, se extruye y se h ila  

en el trascurso de dos horas. La solución se impulsa, con ay na­

da de una bomba de h ila tu ra  resis ten te  a la  corrosión, por una 

tobera de 460 agujeros de diámetro 200, a un baño de ácido sul- 

30. fúrico a i 53- 54% que se mantiene a temperaturas de + 183 a +%02
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mediante enfriamiento con agua corriente. Después de un trecho 

de 20 a 30 cm. sobre un d i p o s it iv o  descargador, e l oable se a<- 

porta  a lo s  baaos de lavado, en lo s  cuales se le  deja completa­

mente exento de ácido. A continuación se hace pasar e l haz de 

h ilo s  por un baño oonagua hirviendo, con lo  que se extiende en 

un m últiplo. De ^ u á s  del aecado se corta el cable, se le  ai coge 

y se le  prepara.

lo s  datos te x ti le s  de lo s  h ilo s  o f ib ra s  obtenidos en d ife­

ren tes condiciones de coeficiente de alargamiento y e s tira je  se 
compendian en la  siguiente Tablai

Coeficien­
te de a la r ­
gamiento 
de la  tobe­

ra
% ^

E stira je  . 
en agua 
caliente

%

Sin encoger Encogido

de- Ekm 
n ie rs

Exten­
sión
%

de*
n ie rs

Ekm Exten­
sión
%

605 650 0,95 31,8 19,8 1,06 26,4 40,3
490 700 1,22 32,9 22,2 1,37 29,7 36,7
420 775 1,24 35,0 22,5 1,39 33,1 42,4
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Hecha l a  descripción del presante Invento se hace constar, 

que esta so lic itud  se acoge a la  p rio ridad  de l a  solicitud  de 
patente alemana N* T 25 222 17q/29b., depositada e l  22 de Junio 

de 1960, y que se de claran como nuevas y de propia invención 

la s  reivindicaciones siguientes^
1 .-  Procedimiento para la  preparación de h ilo s  y f ib ra s  por 

h ila tu ra  de soluciones sulf Aricas de p olime rizados de ac rilo -  

n i t r i lo ,  preparadas con empleo de un ácido sulfúrico a l 70 a 

79$, que eventualmente contienen además un polimerizado mixto de 

compuestos de v in ilo , en baao$ precip itan te s que contienen ácido 

sh lfúrico , c a r  a c t  e r i z a  d o por e l  hecho de que se 

emplean baaos p rec ip itan tes  con un contenido de ácido sulfúrico 

de 48 a 36%, y de preferencia de 50 a 5%,

2*- Procedimiento, según la  reivindicación 1, c a r a o -  

t  e r  i  z a d o por e l hecho de que e l baño p recip itan te  se 
mantiene a úna tendera tura de 13 a 20a.

3 .-  Procedimiento para la  preparación de h ilo s  y f ib ra s  por 

h ila tu ra  de soluciones su lfú ricas de polimerizados de ac rilo -  
n i t r i lo .  ' '

Según se describe y reivindica en la  presente memoria que 

consta de se is  hojas fo liada y mecanografiadas por una sola capa 
Madrid, a 27 de Mayo de 1961

- ' mRIX-WERKEAktiengesellschaft
p . a,
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