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. MEMORIA DRSCRIPTIVA
La ‘presente invencién ee refiere a-‘nn procedimiento pa~
re 18 preparacién de hilosy fibras por hilature de solueio-'

'bnes sulfﬁrioas de polimerizagos de acrilozzitrﬂo.

Se smabe que, empleando 4cido sulfirico de una concentra=

| oién superior a1 6%, y més venta:osamente del 70 el 75%, se

pueden pzaparar, a temperatnzas entre + :I.O y - 202, solucio~

.nes de pol:l.aerilcmitrilo con un oontenido de polimerizado e~
= parior al 1(%, 1as cusles son estables en 1a gama de tempe ra~ |

A tura menoionada ¥ p0r preeipitacidn en bafios preoipitantee .

apropilados, se pueden elaborar en productos moldeados. En B

lida.d de 34quiqos préoipitantea se han emplesdo, entre 0tros,

el agﬁé,; ias soluciones @linas acuossy soluciones débiles

de §cido, entre elles también las de fcido sulfbrieo diluia.o .

- gl 20 a1 40%e

ha po sib:llidad de poder molaear soluciones de poliacr:uo.
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o n,itrilo en doldo sulfﬁrico en baﬁos qus contienen como preei-
l-_pi‘bante hambién doldo aulfﬁrioo es, como se comprende, de su~
- no interés pare 1a pxéctioa a oausa de la ventaja qus implica

1a recuperaczén mny sencilla de:L é.cido sulfﬁrioo empleaao co-

mo disolvente, por mera evaporac16n del agna excedente de los
| se conOcia, empleando £cido sulfﬁrico aiiuido como 1fquigo del

R _‘:;'-::'de poliaor:llonitrilo articulos molaeados, y por 1o tanto tam-
:I.o. i.bién hi:los, pero de esta manera no se logra preparar hilos con -
f'las prOpiedades deseadas para el uso. Si se hiis nna soluc:ldn |
'frff':da poliacrﬂon:ltrilo en écido sulfdrico a:l. 70-7576, por e;jemplo |
_ 'en baﬁos preoipitantes constituidOS por éoido sulfﬁrico al 20
.8 40f, los nilos formaaos no se pueden extraer de la tobera m&s E
" ..' que con pooa veloeidad, de 4 2 5 m/minuto a 10 sumo, ¥ se rom-'
pen enseguiaa cuando - se intenta elevar :I.a velocidad ge extrao-',;"
ci6n. LOS hilo:a asf preparados se pueden eiertamente estirar, |

: por e;)emplo en mna zona- de asua oaliente, en un 200%, pero 850

no ba sta para obtener propiedajes suficientes de reslsbencia vy

‘alargamiento. IOS resnl'hados son aproximadamente tan malos como )
: en el oaso de emplear agua como precipi-eante, con lo cual tam— =
Poco se pueden obtener més que nnos muy escasamente extendi—-
"bJ.-eS_’ pués alrededor del nticleo del hilo que salg de 1a tbhbera

go forma inmediatemente une cntichla tenaz, que impide 1la confi~

gnraoidn deseads del producto.

© ahora se ha de soublerto qua se pueden producir hilos util - i
"‘”"zab:l.es para fines textnes hilando soluclones de pol:l.mer:l.zadOS
| de acrilOnitr:l.lo preparaaas con empleo de un éeido su:l.farieo a:l.
: 70 a 757‘. “ se utﬁ.‘l.izan beao:s pre cipitantas con un oontenido ,
de foido sulfirico de 48 a-569§, J do preferencie de 50 & S5k, . &

.baﬁos precipiatntes. Segtn e1 modo Operatorio que hasta ahora i

L baao preoipitan‘be, es o:ertamente posd.ble obtener as soluciones



L 20.

25

@@ i 7

"..De esa manera se obtienen hilos que pre ssntan en tods le sec-
| '.cidn trangversal tma estruetura ds gel uniforma, que pe les |
puede extréer ocon mayor coeticien‘ae de alargamiento 7 estirar
‘ aInpliamen'be en 12 zona oaliente conse cutiva, con 10 gue se ob-‘ "
5. . tienen hilos ‘extraordinerisnente ﬁ.nos, inoluso inferiores &l
' _"valoz' de 1 deniero ‘ :
- Ia esoala de 48 a 56% de écido sulftirico que ha ae mante--f '}
.nerso en al. baﬂo precipitante, segﬁn este invento, 8s oritica."‘
S _I.as eonoentraciones de éeido sulfﬁrico & pertir ge S5-56% ha--'.,_
> '.“3}0-.-"“ - cia arriba, ‘dan. hnos de caracter gomoso, con. resd.stancia muy |
; “,,jl._""'.esoasa. Empleando mayores ooncentraciones de éc:l.do sulfarieo. |
ia ooagulaoién es tan débil que ya no e Or:\.gina un hilo cohe-
- rente. k8 e1 contenmo @ feldo. sulfﬁrico ad bafio precipitan-
SR ""‘f‘:”"te o ha:l.la en 18 esoala de 45 8 48-499‘, se pueden oiertamente
) 15- = _extxaer 1os hilos, sin que se rompan, de ia tobera, con veloci— '
o g dade s algo més elevadas qua s:l. la concentracién de éciao sulfﬁ-
rico del baﬁo pre cipitante es, po:r ejunp:lo, de 2014, pero :l.os . "
‘fgraaos del estixa:)e obtenib:l.es son :lneatisfaotor:los. Eviden'be- .

: '.‘mento, la coagulacién de 10s hilos en toga la secolén trans" _ ,'

versal no eg toaavia eufioientemen’ce un:l.fome, de mod.o qua 1a

snpe r#icle de los hilos forma aﬂn une cuticula gue :lmpide un

v.esti:raae wés mwnso.

Se sabe que, para 1lega: & hilOs textiles irreprocnanles,

- deben hilarse soluciones de poliaoruonitrilo en solueiones ’

- aproximadamente &1 59 a 60;5, de sales, como el g oruro de cinc» '

0 mezcle de éste con cloruro cbleico o oloruro s6dlcoy en ba-

flos precipitantes que contienen 40 = 46% de 1a mi ama sal o mez~

~ ‘cla de sles que s halle en 18- solucidn por hilsr. Ademds, so
sabia también que leas soluciones ae poliacrilonitrilo en #cido

30 nitrico al %9 a 60% solo se pueden hilar gando 4ilos ut:l.liza— |
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bles cuando el bafio precipitante contiene 44 2 45% de 4cido nI«-
- trico. Essorprenden'ua ¥ no de espezar que gl hilar en baﬁos con
j"contenido de écido sulfﬁrico poliacrilonitrilo diauglto en dci-

. ao sulfﬁrico -1 originaran hilos pré,cticamente utilizables ﬁn:l.-
5.' . ,v,.
f'del “bafio preoipitante se halle, en el sentido del invento, en

' :camante en el ®80 de que la ooncentraoidn de éoido aulfﬁrieo :

: _la escala de 48 a 56%, mientras un ‘contenido de é.eido sulfﬁri-.'
“ _Vco dae 40 a 46% no conduce a hi:los apzopiaaOs para 105 Iines tox~
’ : A;';Atileso ' '
: :.1‘0‘4..‘,

Ios baﬁos pre cipitantes empleados para e1 proced:l.miento de

esta :anenciGn no ne oes:ltan, 2 diferencia de 10 que ocurre en . .-

. 1og modos Operatorioa gl.muare s, estar profundamen'he refrigera-'
‘dOs. Es oonvenien‘t:e mantener la temperatura del bafio en la o
- o o cala de 15 a 201!, pero también so. puede trabajar a temperaturas'.
T ass

_ ’:tusra de esta esoala, o sea 8 temperaturas mis ba;as y méa al-

?ara el proceaimiento ae esta 1nvenc16n &on apto 8 1o sola-

mente el poliacrilonitrilo puro, sin6 también mezclas de. poli-~»-'7

merizadoa de acrilonitrilo con polimerizados mixtos de diversos "

“compuestOs Vinilicos, °omo 1a vinﬂpiridina, el acetato de vi~
nilo o el éoido metacrilico. En egeneral, ‘el contenido de tales""
, ad:ltivos no debe superar al 15%.

BIEMPEO o g
Une solucién 2e 10% do p01iacr110n1tr110 en 4oldo sulfﬁri-

- o0 &l T4y reoién prepazada y mantenida a temperatura do + 8¢

" a + 12¢ mediante refriga::acidn por agua, se extruye y se hila

en.el trascurso de dos horas. la solucién ge impul =, con ayu- -
de ‘de una bomba de hilatnra re sistente 8 la corrosd.én, POr una
tobera de 460 agujeros de d_iématro 200, a un befio de édcido smi-
orico el 5354 que se mentiene a'tempézja;turas de + 182 a +200
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- 'ni‘ehdi%t;te enfriemiento con agua corriente. Degpubs ge un trecho |

"de 20 a 30 ens sobre un d}ispos:!.'tz‘ivo desoarégdor, fel oable g8 8- ,
‘porta a los baﬂo's- de 127840, en 10s cuales se. le deja completa~
L mente axento de écido. a continuacién = haoe pasar el haz ge o
K 5. hi.lOs po:r nn baﬁo oon agua hirviendo, con 10 que ‘se extiende en
o . mﬁltiplo. De spués del secaao se corta el oable, g8 19 enoose' L
B ¥ se le prepara. : - h ' '

| I.os datos text:l:l.es de 1os hilos ° ﬁbras obteni@s en dife-' ‘

rentes °°nd1ci°nes e ooericiente de alargamiento y escira;je -e'

coéfioien- Estiraje Sln encoger . Bnooglao
te de alar- en agua . : -

gj“’%gnnge; '\oaliente " ge- ka Bxten- de-  Rkm - Exten~
"niers . #lén  niers - sémn B

605650 0,95 31,8 10,80 1,06 25,4 40,3 |
©A90 T 100 1,22 32,90 22,2 1,31 20,7 36,0 -
A0 - 15 1,24 35,0 °22,5 1,39 33,1 - 42,4 |

O i e
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- Hecha 18" aescripcidn del pre senta 1nvento se hace constar, |

que es‘ha solicitud go 200ge a la priOrida-d de 18 solicitud de
, patente alemana Ne P 25 222 IVq/29b., deposi.tada el 22 de Junio
L as 1960, ¥ que ‘g de claran om0 nuevas y de pl‘Op:la 1nveneidn

1as reivindi oacione s siguiante st

lo= Pro cedimiento para le pzeparacién ae hilOs y fibras por |
',""huatnra de soluciones sulfﬁrioas de pol:lmerizaaos de sorilo- .
nitr:uo, pmparadas con mpleo de un écido sulfﬂrioo el 08 '

~cO|npuB stos de vinilo, en banos pre cipitante 8 que eontienen écido

) ‘,v','jeul:m:ico, carac t erizgza a0 porel heoho de que ge

s vAemplean baﬁos preoipitantes éon un contenido de écido sulfﬁrico
de 48 & 566, 3. de preferencia de 50 a 5%0

2.- Proceaimiento, segﬁn :l.a reivindioacidn 1, car ac=

- mantiene a una temperatum de 15 a 202. o | ‘. |
) 3.- Pro cea,imiento para 1a preparac:ldn de hn“ y fibras por e
- .hilatura de stuuoiones sulfﬁrioas de P°1im6rizados de acrilo«-

“”-'{"nitr:llo. n R

Sagﬁn 88 describe y reivindioa en. la pre santa memor:la que |

f cOnsta. de sais hojas foliada y me ce.nograﬁaags por nna sola oai-a

: Madrid, a 27 e Mayo de 1961
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; 75‘, que eventualmente oontienen ademés un polimerizaao mixto ae o
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