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- Mejoras introducidas en el objeto de la patente
principal n® 259.99%, concedida en 15 de septiem
‘ ‘bre de 1.960 por "PROCEDIMIENTO DE OBTENCION DE
¥ SOLUCIONES DE POLIACRILONITRIIO, FORMADORAS DE

- s S emm | ave  awe | S e

. &  Solisitante: COURTAULD LIMITED, entided inglesa, residente ens
16, St. Martin's~le-Grand, Londres, Inglaterra.

Este invento se refiere a la extrusidn o expul-
‘gién de soluciones de poliacrilonitrilo al interior de un
1{quido coagulante, para formar filsmentos.

En la Memoris de la Patente espaiiola, de los

5. mismos solicitantes, nimero 259.997, se reivindica un
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procedimiento para la produccién de soluciones de polia
crilonitrilo, formadores de fibras, que comprende el po
limerizexr acrilonitrilo con o sin otros compuestos copo
limerizables, etilénicamente insstursdos, en una mezcla
de dimetilformemida y un liquido orgénico no disolvente
para el poliacrilonitrilo y, a la vez, constituye un
agente Qe tranaferencis de cadengs menos eficiente que
la dimetilformamida, giendo la mezcle un disolvente para
el poliacrilonitrilo. Como lfquidos orgdnicos adecuados,
se mencionan especificapente los hidrocarburos liguidos
aromdticos, teles como benceno, tolueno y silenoc.

En la misma Memoria se describe la expulsidn
de la solucién de poliacrilonitrilo en el interior de
cosgulantes tales como los hidrocarburos erométicos ben
ceno, tolueno y xileno. '

Bste invento se refiere a mejoras en el proce
dimiento de filatura gque emplea un hidrocarburo aromiti
¢o liguido, pars diluir la dimetilformamida al formar
la mezcla disolvente para el polimero y, s ls vez, como
coagulante para precipiter el polimero por coagulacidn
de la solucidn expulsada,
| En este procedimiento es posible regenerar la
mezcle disolvente partiendo del 1iquido constitutivo del
bafio de filatura (o sea, la mezcla no disolvente formade
por el disolvente y el coagulante), con solo ajustaplas
proporciones relativas del hidrocarburo y de la dimetil-
formamida. El primero se halla presente en considerable
exceso en el disolvente agotado y, dado que su punto de
ebullicidn es inferior al de la dimetilformamida, la re-

generacidn del disolvente ha precisado destilar grandes



5e

10.

15,..

20.

25..

30.

-3 -

cantidades de hidrocarburo.

Se ha encontrado un método pars recuperar los
cdmponenteg del disolvente agotado, que no implica la
destilacién de esas grandes cantidades de liguido y que,
por tento, es mds econdmico.

De acuerdo con este invento, une mezcla de
dimetilformemida y un hidrocarburo aromético, se pone
en contacto con ague suficiente para hacer gque la mezcla
se divida en una fase acuosa que contengs la dimetilfor-
memide y no mis del 1% del hidrocarburo aromftico, y una
fase no-acuoss que contenga el hidrocarburo aromético.

El disolvente agotado del proceso de filatura,
puede hacerse pasar desde el fondo a la parte superior
de una columna, o de¢ una serie de ellas, llenas, eﬁ contrg=-
corriente con agua que se introduce desde la parte supe-
rior de la columna & la base de ésta. La fase acuosa de
salida contiene dimetilformamida a causa de la divisidn
favorable de este producto entre el agua y el hidrocarburo
aromdtico, mientras que la fase saliente, no-acuosa, se
halla por tanto exenta de dimetilformamids.

Ia megcla disolvente puede regenererse luego
en dos etapas. Ie primera implica el destilar el agua de
ls fase acuosa efluente, hasta que se obtengs dimetil-
formamida de uns pureza suficiente. En la segunda etapa,
le dimetilformamida y el hidrocarburo aromitico se mez—
clan en proporciones predeterminadas para formar de nuevo
la mezcla disolvente.
< ' Otra aplicacidn de este invento es elotrata-
miento del bafio de filatursa "in situ”, o sea, el hacer

pasar agua a través del mismo, simulténecamente con los
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filementos. Asi, mientras la solucidén de polimero se ex-
pulsa el interior de un bafio de hidrocarburo (de tal modo
que aumenta continuemente el contenido de dimetilforma-
mida del bafio) puede introducirse agua, con preferencia
pulverizada, en ‘el mismo, pars disolver la dimetilforma
mida. La fase acuosa se acumulae entonces en el fondo del

bafio, desde donde puede llevarse a un aparato de desti -

" lacidn para recuperar la dimetilformemida.

"Las economfas reelizesdss substituyendo la gran
cantidad de hidrocarburo que contemina le dimetilformamida,
por uns proporcidn menor de agua, ho son las Unicas que
este procedimiento permite. El estirsje de los filamentos
de poliacrilonitrilo én vapor, es uns caracter{stica comin
a muohosiproeedimientos de filatura, y el vapor producido
por elvaparato de separacidn de la dimetilformamida y el
agua, destilando éstg, puede utilizerse para dicho obje-~
to, reduciendo ae{ la instalacidén de produccidn de vapor.
Ademds, el agua condensade del vapor usado en la etapa de
estiraje, puede muy bien haber arrastrado dimetilformamida
ocluida por los filamentos en estiraje, y esta fase acuosa
puede hacerse pasar a la pulverizacidn sobre el bafic de
filatura, completando as{ el ciclo y recuperando quizés
més dimetilformomida en el procedimiento.

Un bafio de filatura en equilibrio ha de contener,
por lo menos,'8 partes en peso de hidrocarburo, por una
varte de dimetilformamida, para conservar propiedades de
coagulacidén adecuadas paia una filatura libre de incon -
venientes. Bl procedimiento ée este invento es muy apro-
piado para separar esas mezcias. Por ejemplo, uns mezcla

de 89,2 partes de tolueno y 10,8 partes de dimetilformamida,
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era 85,3 partes de tolueno, 10,3 partes de dimetilformamide .
¥ 4,4 partes de agua. Después de agitar 5 minutos, la mes-

cla se dejé en reposo y al cabo de otros 3 minutos se ha-

‘bie seperado en dos capes. Le inferior, acuosa, contenia

52% de dimetilformamida. Ia capa no-acuosa solo tenfa

5,63% de‘este cuerpo. Asi pues, en un procedimiento cf-
clico, es innecesario eliminar totalmente la dimetil-
formemida del tolueno; basta que el contenidc de dimetil-

formamide del bafio de filatura se reduzca a un grado tal

que la fase no-acuosa constituye un coagulante eficiente
gue pueda tolerar un aumento de un reducido porcentaje
en su proporeidn de dimetilformamida, y que una gran pro
porecidn de este cuerpo se recupere relativamente libre
de hidrocardburo.
| NOTA

Descrita suficientemente le naturaleza del in-
vento asi{ como la maners de realizarlo en la préctica,
debe hacerse constar que las disposiciones anteriormente
indicadas son susceptibles de modificaciones de detalle
en cuanto no alteren su principioc fundemental. También
se hace constgr que el invento se refiere a una solici-~
tud de petente briténica con fecha 5 de diciembre de
1.961, n® 43434/61, acogiéndose por lo tanto a los bene
ficios qﬁe conceden los Convenios Internacionales en
vigor y siendo lo que constituye la esencia del referido
invento y por 1o que se solicite 12& CERTIFICADO DE ADICION
en Espaﬁé por: e joras introducidas en eliobjeto de la

patente principal n? 259,997, concedida en 15 de septiem

bre de 1.960 por "PROCEDIMIENTO DE OBTENCION DE SOIUCIONES
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DE POLIACRILONITRIIO, FORMADORAS DE FIBRAS'ﬂ caracteri-

" zéndose por lo siguiente°

lé,.~ e joras introducmas en el objeto de la
patente principal n@ 259.997, concedlda en 15 de gsep-
tiembre de 1.960, por "Procedimiento de obtencibn de
soluciones de pollacrllonltrllo, formadores de fibras",
oaracterlzadas por comprender el expulsar la soluclén

de poliacrilonitrilo en una mezcle disolvente de dimetil

formamida ¥ un hidrocarburo eromético, el interior de un

1{quido coagulante que contenga un hidrocarburo aromiti-
co para formar fileamentos, y un coagulante que contenga
una mezcla no-disolvente de dimetilformamide y un hidro-
carburo aromético;'el poner la mezcla no-disolvente en
contacto con agua sufiociente para hacer gque le mezcla se
divida én una fase acuosg que contengs dimetilformemide y
no méds de 1% del hidrocarburo aromético, y una fase no-
acuosa que contenga hidrocarburo aromitico, y al obtener
ls dimetilformamida de la fase acuo=za.

28,-~ Mejoras, segin reivindicacidn 12, caracte~
rizadas pdr comprender el hacer pasar la mezcla no=disole
vente de la base a la parte superior de una columna, lle-
na en contracorriente,Acon agua que se infiltra a través
de dicha coluuina.

38,- H@jdras, segin reivindicacién 18, carsc- -

terizadas porque el agua Se hace pasar a través de la

mezcla no-disolvente, sumulténeamente con los filamentos.

42 ,~ Mojoras, segin reivindicacién 38, carac-
te;izadas porque el agua se pulveriza sobre la mezcla
no-disolvente.

58,- Mejoras introducidas en el objeto de la
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patente principal ne 259.99%, concedida en 15 de sep-

, tiembre de 1.960, pér "Procedimiento de obtencidn de

soluciones de poliacrilonitrilo, formadorss de fibras!

tal y como queda sustancialmente descrito en la presen

te Memoria.

de siete hojas escritas

Esta Hemoria const

a méquina por una sola cal
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