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MEMORIA DESCRIPTIVA

Esta invencidn se refiere al arte de elaborar
polimeros de cloruro de vinilo para obtener fibras co-
mercialmente valiosas, apropiadas para la industria textil,
y otros usos gque requieren filamentos o hilos gue exhiben
una tenacidad altamente satisfactoris en alargamiento a la
rotura, comprendiendo dentro de 1fmites razohables, uwna re-
sistencia excelente a la contraccidn por calor, baja fra-

gilidad, una resistencia elevada a la abrasidn, insensi-
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bilidad sustancial al agua hirviente y disolventes de 1s
clase usada, en ¢l levado en seco de los géneros textiles,
buenas condiciones de tincidn,' resistencia a la propagacién
de las llamas, etc.

\ Las fibras obtenidas a pértir de cloruro de pbli-
vinilo convencionsl, por ejemplo cloruro de polivinilo
obtenido por polimerizecidn de -una, suspensidn o emul-
8idn en presencia de catalizadores del tipo perdxido o
redox, & temperaturas que se extienden desde 15° a 80° c)
'est,én mr;.y lejos de satisfacer 108 requerimientos ante~
riores. -

Con 'el punto de viste anterior, se han deécubier-
to nuevos y valiosos polfmeros de cloruro de vinilo me~
diante una técnica relativamente reciente, abiundantemente
descrita en Ia literatura pertinente y basados sobre
una polimerizacidn e temperaturas inferiores a -10° ¢.,
por debajo de —60° C y aun més profundas, en presencia
de catalizadores efectivos, apropiados a tales ftemperen-
ras inferiores. _

‘Estos polimeros de cloruro de vinilo, nuevos
se han sefialado como preminentemente sindiotécticos en es-
tructura (por ejemplo J. PoI&merchience 39, I959 pégi-
nas 321-325); tales polimeros se han explicado asimismo
como poseyendo un grado muy bajo de desviacifn Iaterel
commrados con el cloruro de polivinilo convencional
(por ejemplo Chem. & Ind. 1958, pégina ITI4). Uno de
Ios factores a distinguir de los nuevos poJ.;itmems es la

proporcidn de sus bandas de abaorei,b’n infrarrojes D 635
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y D 693 (ver J.A.C.S. 82, 1960, plgina 749). Lea deter-

N SURA
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minacidn de la citada prbporcién se realize por medio

de espectrofotdémetros de un destello doble, tal como
Perkin-Elmer Mod. 21, con 8pticas de bromuro potésico.
La prﬁeba consiste en una pelicula de polimero de 20-30
micras de espesor, adecuada para el andlisis infrarrojo.
La prueba se obtiene al disolver el polimero en ciclohe-
xanone mientras se mantiene el dltimo a unos 1209¢
durante 15 minutos para obtener una solucidn de una con-.
centracidén de polimero de 0,8-1% por peso, répidamente
se enfrfa la solucidén a unos 502C., derramendo la so- |
lucidn frie sobre uwna lémina pléna de cristal y secan~
do a unos 502C, en vacio (10 mm de columna de mer-
curio, El cloruro de polivinilo convencional exhibe una
proporcidn de absorcién de 1,4-1,6 aproximadamente desde
D 635 a D _693; mientras que los nuevos polimeros exhi-

ben una relacién de absorcidén desde D 635 a D 693 de

1,8 como mfnimo (y ain 3,0). Todo lo cual puede ser la
verdadera significacidén de esta proporcilén de absorcidn
medida en banda infrarroja, llamdndose la Ultima de aguf
en adelante ngrado de sindiotacticidade (DS) de acuerdo a
las interpretaciones més ampliamente aceptadas. Por
consiguiente, los cloruros de polivinile que muestran un
valor DS de 1,8 como minimo de llamarén de aqui en ade-
lante #DS superiorest., Diferentes métodos y cataliza-
dores para la obtencidn de los cloruros de polivinilo

DS superiores anteriormente mencionados se describen en

la literatura.
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La temperatura de trensicién de segundo orden (Tg)

de un. clbruro de polivinilo DS superior excede generalmen—
te 9Q 100; C; Ios valores Tg ‘de unos 110°¢C ¥ adn nds ele—
vadog son frecuentes. Cons:.derando que el valo..r de Tg '
de un cloruro de polivinilo convencional es de unas
78 ¢ (J. of Ponmer Science, Vol. 56, 1962, péginas 225-231).
Avn mds interesante es 18 circunstencia gue, mientras el
clorurc de polivinilo convenc:mnal se deforma perménente—
me:.rbe. de modo fdcil @& temperaturas que exceden su valor
Tg, bajo caﬁgaa ya extremadamente bajas, el clomi-o de po=-
1.iv:1,nilq IS superior mantienen una reistencie mecgnica
considerable a temperatures que exceden su velor Tg. Sin
emBargo, -el cloruro de polivinilo DS superior se disuel=~
ve solo en algunos de los disolventes del cloruro de po=~
livinilo convencional asij por ejemplo se disuelve me~
dia.nte ciclohexanona, dimetilformamida y dimetilacetami-
da a tempera:bums no més bajas de 100% Cy y no se disuel=-
ve mediante mezclas de acetona y sulfum de carbono, te~
tmhidmmrano, dioxano, incluso @l trabajar a las tem— '
peraturas de ebulIicidn de Tos ¥ltimos dlsol'»rentes.

Se conocen diversaa indicaciones pa.ra proceder &
la disolucidn del cloruro de polivinilo s superior en

un di'solvente apropiado, hilando en seco 0 en hﬁmedo el

-flu;ldo de hilado resultante para obtener filamentos crudos,

Iuego se estiren y estabilizan por calor los filamentos con

vistas & obtener un producto de posible valor comercial

capaz de cumplir alglmos de 1os requerimientos sefiale~

-dos més arriba. La experiencia Ha demonostrado que el pro=-
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tener fibras textiles satisfactorias es un problema
inesperadamente. dificils | |

Esta invencidn provee un método extraordinariamen—
te eficiente, y comercialmente evalugble del procedimien—
to de eloruro de pol:.vimlo superior para flbras consisten~
te en lgineas generales en disolver el citado. cloruro, de
polivinilo en un disolvénte con 10 cual se provee une mo-~
se hilable, luegql en obtener filamentos a partir de 18 me~

s& hilable, y en estirar y tratar por calor los cltados

filamentos. E1 métodoimplica & le vez ciertos pasos o8

' pecificos nuevos y condiciones de paso especificas, asf

como una concatenacign (dependencia mdtua) de los citados
pPasos ¥y .-eondiciones. Un'primer resultado de tales pasos
especificos, y condiciones y .su dependencia mitua es que
Ta ciclohexanona sola @ -diferencia de l& dimetilformemids,

dimetilxetamida, y otros disolventes diferentes para el clo-

- ruro de polivinilo DS superior) es adecuada como un disolven~

te para formar le mase hilable. Asf el método gctual se

caracteriza en esencia porque:

a) 12 mase hilébie se constituye al disp;ver en
ciclohexanona y a tempei-a{curas entré 110° ¢ y unos 156° ¢,
un cloruro de polivinilo DS su.periof de un peso molecujar
medio entre 50,000 y 120,000 en un valor que proves tma
mese exenta de gel, que co.nfiénen éntre el 156 y el 20%

en peso del polfmero citado;

b) la mesa exenta de gel, es hileds en mfmedo



L]

10.

25,

[
TS

A A D
J,‘/’ e A ]
Mo Mg (L%

‘al suministrarie & trevés de una hilera a una temperature

‘por encime de 18 temperatura de gelacidn de la mass;

¢) Ios filementos obtenidos se estiran en un valor
de estiraje de 7 como minimo (por ejemplo de 7 Veces como
minimo su longitud original) y une temperatura entre la

temperature ambiente y 1009 Cs

a) el tratamiento tfrmico comprende acondicionar
los filamentos estirados a une temperatura entre I80° ¥y
220° ¢ dentro de un periodo entrs 0.1 y 10 segundos &l
propio tiempo que 8¢ mantiene el valor del estiraje, y
luego el relajar los filamentos acondicionaéos a una
temperature entre 100° y 120° ¢ dentro de un periodo en-

tre 1 y 60 minutos.

 El t&mino "cloruro de polivinilo DS superior!
'eomo‘ aqu{ se emplea ".a.barea, naturalmente 1os dos homo—
pbl;[meios de cloruro dé vinilo as{ como copolfmeros de
este ¥ltimo con otros mondmeros apropiados y mezclas
de elb_rum de polivinilo DS superior con otros polime-~
ros adecuados de forma prevista para que la canfidad
en peso del cloruro de vinilo en tales copolimeros y
mezcles no es inferior del 85% en peso.

Son particularmente apmpiédos bajo este aspecto,
por ejemplo, copolimeros de cloruro de vinilo que cop=
tienen menos del 15% de mondmeros del tipo vinilo, tales
como &acetato de vinilo, acrilato dé metilo, © cloxﬁm de

vipilideno preparados por la técnica antes mencionada
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de polimerizacidn a baja temperatura, y temperatura in-’

- 2
AN NSANANTASY

feriores a -102C (de preferencia entre -202 y -60C2C).

La preéencia de pequeilas cantidades de mondmeros
del tipo citado de vinilo mejora le tincidn de las fibras
obtenidas con colorantes dispersos. En forma similar, l
los mondmeros 4cidos, tales como dcido cindmico, &dcido
iticonico, &cido acrilico, éter p-sulfoxi-fenil-vinil-
sbdico y otros mondmeros carboxflicos o sulfénicos,
pueden introducirse en una proporcidn hasta un 2% en

peso, para conferir al copolfmero resultante feceptivi-

- dad con respecto a los colorantes blsicos.

La receptividad con respecto a los colores acidos,
ée confiere al mezclar un cloruro de polivinilo DS supe-
rior con polfmeros o copolfmeros solubles en ciclohexano-
na, que contienen grupos bésicos en su estructura mole-
cular, estando prevista la cantidad de tales polimeros o
copolimeros por debajo del 15% en peso; unos copolimeros
de acrilontrilo y 2-metil-5-vinil-piridina 50/50, por
gjemplo, es apropilada a tal fin.

Con referencia al peso molecular medio (1) de los
polimeros de cloruro de vinilo DS superiores agui estudiados
se ha observado que es necesario un ninimo (1) de 50,000
para un buen procedimiento polimero y buenas propiedades de
fidbras, halléndose la relacidn Sptima entre 60.000 y 85.000.
Bl peso molecular no determina sobre la base de la viscosi-
dad intrfinseca, valor (eta) de acuerdo con la acuacidn de

Danusso Moraglio (Chim, e Ind., vol. 36, 1954, pégina 883):
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(eta) = 2,4 x 107% x g©:77

en .donde M se halla para el peso molecular medio, expresin-
dose (eta) en dl/g. 1a viscosidad intrfnseca se determine

a 252 C por medio de un viscosimetro de Ostwald; la solucidn
de cloruro de polivinilo DS superior se forma al disolver este
en ciclohexanona a 1562 ¢ y al enfriar rdpidemente la solucidn
por debajo de 252 C. ) '

’ Los‘pesoé moleculares indicados anteriormente de
60.000 g;BS.OOO corresponden a valores [eta) de aproximada-
mente 1,3 y l;6irespectivamente; un peso moleculaf de 50.000
corresponde a un valor (eta) de 1,0 dl/g eproximadamente. |

Los cloruros de pbliviﬁilo gue son nés adecuados para
los propdsitos de esta invencidn, son los que se obtienen en-
tre 202 € y -45¢ C, gue presentan un valor Ds-de 1,8 como
mfnimo'(de prefefenc;a entre 2,0 y 2,5), determinado de acuer-
do con Burleigh (J.2.C.S., 82 1960, pigina 749).

‘ Esta invencidn; provee, asimismo, fibras textiles
nuevas, que consisten en el 85% en peso por lo menos, de
¢loruro §e polivinilo DS superior de un peso molecular medio

entre 50.000 y 120.000, presentando las fibras citadas las

propiedades de:

a) tenacidad de 2,5 g/den, como minimo;

b) alargamiento a la rotura eatre el 254 y 60%;
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c) contraccidn en ga&@‘&zﬁ ﬁmenor al 2%

d) contraccidn en tricloroetileno a 402C, menor al

2%;

e) resistencia a la flexiln-abrasidn, gue excede

los 600 ciclos,
tal como se explicard mejor mis adelante,

Bajo este aspecto, aun cuando los detalles de esta in~
vencidn se discutirdn mds adelante, se dirige la atencidn

a la Tebla I indiceda a continuacidn, que da une idea

‘més emplia de las posibilidades suministradas por la in-

vencidn; los valores tabulados se refieren a fibras sen-
cillas obtenidas a partir de homopolfimeros de cloruro de

vinilo, cuyas temperaturas de polimerizacién, valores -

DS y valores de viscosidad intrfnseca se indican en las

columnas II; III y IV de la tabla, Los ensayos se efec-
tuan sobré'muestras previamente inmersas en agua hirvien-

te durante 50'minutoé, ~excepto para las muestras de las cla-
ses LAy B que fueron ensayadas ambas antes (muestras Al
Bl’ B2, B3) y desoues (muestras 475 Byy By, 35) del trata-
miento con agua hirviente. Las muestras de las clases

C, Dy E, obtenidas de acuerdo con esta invencidn, no
muestran diferencias importantes, en sus valores tabula-

dos cuando fueron ensayadas antes del tratamiento con

egua hirviente. Se empled un dinamdmetro de Instron;
longitud de la muesfra = 2cm; proporcién de alargamiento

= 100% por minuto.

T e

g
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El sfmbolo BWS, se halla para la contreccidn en
agua hirviendo. El valor de la contraccifn se determina
como un tanto por ciento de variacidn en Is longitud de
un hilo continuo de cloruro de polivinilo en forma de mae-
deja, cuando se immerge en 8gua hirv;ieﬁte durante 5 mi-
nutos. | ' _ A

El sfmbolo 5130, se halla para la contraccidn en
aive &8 I0° ¢. E1 velor de contraccién se determipar como
tanto por ciento de variacidn en longitud dé un filamen—
to de cloruro de polivinilo durente 1 minuto de contacto
con une placa caleéntada a 130° C.

E1 simbolo SIS0 se halla pera la contraccidén en aire
e 1509; en el ensayo Se realiza como en §130.

El simbololst40, se halla pafa la contraccidn en -

tricloroetilenc a 40° ¢; El ensayo se resliza al sumer-

gir wna madeje de hilo de c¢loruro de polivinilo dentro
de tricloroetileno, a 40% ¢ durante 20 minutos, y al de-
terminer el tanto por ciento de variacidn en longitud
del hilo. | ’

‘E1 efmbolo s"t80‘, se halla pars la contraccifn en
tricloroetileno a 80°% ¢; el ensayo; se realize como en
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En los dibujos que se acompafiens

La figura 1, muestra gsquemdticamente un epareto Pa~
ra llevar 2 cabo una realizacidn preferida del método de
abuerdo_ con esta invencign. _

La figura 2, es una representacidn esqueméiica de
un aparato empleado para el ensayo de flexidn-abrasidn, log
resultados del cual se indican mds adelante.

La figurae 3 es un diagrema de miscibilidad de una
mezcla ternaria de ciclohexanona, agus y alcohol etfli-
CO.

Une de las caracteristices mds importantes de esta
invencidn reside en el hecho de que el finido & hilar con-
tendrd entre el 15 y el 20%_en peso de un cloruro de PO~
livinilo DS superior (1llamado de aquf en adelante Por bre-
vedad como PVC DS superior) que presenta en pPeso molecu—
lar y viscosidad intrinseca menifestados més arriba. .

Se puede preparar en ciclohexanona & temperaturas
de ebullicidn (156° ¢) de la dltima, fluidos de concentra-
cidn més eleva.da; sin. embargo, tales fliidos estdn sujetos
facilmente 8 1a formacidn de gel ya scbre disminuciones
imperceptibles en temperatura, de forma que es practice-
mente imposible un control efectivo de su condicign exenta

de gel. Por otra parte los f14id0s que contienen menos

del I5% de PVC DS superior, son excesivamente fldidos a tem-

peraturas relativementes 21tes y cambien a la condicidn gel

dentro de un intervalo muy pequefic de temperatura (unos =~ C)e

Tos flfidos al 15-20%, como se hen sugerido. &nteriormen—
te, presentan una viscosidad excelente dentro de un in-

tervalo de temperatura amplia, de forma que pueden for-
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marge y conducirse fécilmente a la hilere sin requerir
un control de temperatura extremsdamente crftico.
Ia siguiente tabla II de una idea de las tempere~

turas de gel de soluciones PVC DS superiores en ciclohexe~

nonas
TABLA 2

‘Temperatura A Concentrecidn  Temperatura.

de polimeri- (et2) 4 de gelatini-

zacidn. S zacidn
-20% 12 12 40°¢ ca.
-20°¢ 1.2 18 70°¢ ca.
-20°¢ 2.0 12 - 80°C ca.
-20°¢ 2,0 18 135°C ca.
4090 1.2 12 80°¢C ca.

0 | o - )

=®c 162 8 . 120°¢ ca.
-40%¢ 2.0 12 100°¢ oa,

-0°% 2.0 18 150°¢ cs., -
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Ia influencia de £2§cE%§§n%§;gigh de fluido sobre

las propiedades de la fibra quedard evidente en la siguien-

te tabla III, en la que los fluidos se refieren a concen-

traciones del 12% y 18%, preparadas ambas con PVC DS suverior,

obtenido a -402C, que exhibe una viscosidad intri{nseca de

1,4 d1/g.
TABLA 3.
Fluido al Fluido al
124, 18%

Temperatura de hilatura (dptima) 1049C 1402¢
Relacibn de alargamiento méximo 7 9
Resistencia a la rotura (g/denier) 2,2 3,8
Alargamiento a le rotura (%) 22 30
Mddulo de elasticidad g/denier) 30 35
Fragilidad elevada insignificante
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Se observard que wn fluido al 124 ¢4 upe elevacifn

8 los filamentos que son inecap&ces §e estire por enci=-
me de siete veces su longitud -original y el hilo textil
resultante es quebradizo y presenta valores de tenacidad
y alargamiento categdricamente mds pequefio que 10s valo-
res minimos (2.5 g/denier y 25% respectivamente) apuntedos
en esta invencidn. | _ | |

Es'altamente importante para los fluidos hilables,
une vez formados, el ser suministrados a, y & traﬁés de la
hilera en su condicidn exenta de gel a tal fin, se de-—
mostrard fiejor con referencia a la figure 1, que Una cé~
misa calefactoré estd prevista de un lado & otro de la
trayectoria del fl¥ido e hilera,'el conjunto de hilera se
sitda fuera de un bafio coagulante y esta #fltima estd en con-
tacto solamente con 1a superficie frontal de la hilers,
de forma que la temperatura del fluido sobre le trayectoria
del fluido hacia y a través de la hilera puede controlarse cui-
dadosamente el cirewlar en 1la camisa un flufdo calefactor
a una temperatura por encima de 18 temperatura de gel del
fidido.

Con compuestos fldidos, de acuerdo con esta inven-
¢ifn, la temperatura minima en la camisa es de unos 100°
¢ (com& refefida a la temperatura minima de solvatac;ﬁn
de 110° ¢ del PVC DS superior en ciclohexanona como se
manifestd previemente.)

Otro factor, que llama la atencidn, reside en el
bafio coagulante. Es conocido en el arte de las fibrag tex=

tiles sintéticas que 12 composicidn y temperatura del bafio



v

10.

15.

20‘

25,

- 1% -
286811

coagulante afecte apreciablemente las propiedades de las

fibras, tal como el brillo de los filamentos, resistencia

a la flexibn-abrasidn, flexibilidad, tacto, etc. En el caso de
probeso de hilatura de PVC DS superior de acuerdo con es-
ta invencidn, el bafio coagulante comprenderd nécesariamente
ciclohexanonas. Puesto gue la wltima es solamente muy
ligeramente soluble en agua, entendida comc un componente
coagulante, debe recurrirse a otros componentesvcoagulan-
tes, tal como alcoholes, cetonas y varios acidos drgani-
cos e inorgdnicos miscibles con ciclohexanona. Los bafios
usados més comunmente, son mezclas rbinariasm de ciclohe-
xanonas con disolventes, tal como acetonas, alcohol metfli-

co, alcohol etflico y 4dcido acético. Un inconveniente de

‘tales bafios reside en condiciones de hilatura en una fécil

vaporizacidn de sus constituyentes voldtiles; en el caso

de esta invencidn miles de filamentos se hilan en el bafio

& una temperature de filamento por encima de 1002C. Asi,

?or una parte, los componentes tales como acetonas o alcohol
et{lico vaporizan en contacto con los filamentos y,‘por

otra parte, el control de coagulasidn se realiza con més
dificultad; los filamentos resultantes son a menudo de
seccidn transversal irregular, opacos y fuertemente ex-
tensibles.

Sin embargo, por otra parte, la composicidn del
bafio en el presente proceso es asimismo importante por
causa de que el intervalo deseado de la temperatura del
bafio es de 35¢ ¢ a B02 C., de preferencia de 402 a 709

~

c.
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.Por consiguiente, de acuerdo con una caracterfsti-
ca de esta invencidn, se emples un bafio coegulante que
consigte esezicialmente en una solucidn ternaria de cicio-
hexanona, agua y un disolvente mituo para los dos, estando
presentevel disolvente en una cantidad que garantiza una
completa miscibilidad de la ciclohexanone y aguab a la tem=
peratura del bafio dentro de una relacidn del 15 al 50% de
ciclohexanona, y 70%=~20% correspondientemente de agua, co=
o refe.ridé. 8l peso de la solucidn.
| En otras palabras, se obtiene un control de coagule~
cidn mas eficiente con un bafio cdagula.nte, que comprende €l
154 como minimo en ciclohexanona y el 20% c¢omo mf{nimo en agua,
constituyéndose el equilibrio por el disolvente mutuo citado,
que estd presente y se halla constituido de menos del 50% en
ciclohexanona y menos del 70% en agua. El disolvente mutuo ci-
tado se selecciona. preferentemente entre: el alcohol métilico,
alcohol etflico, &cohol isopropflico, alcohol tercibutfIico,
polietilenoglicol de un peso molecular entre 400 y 1500, ace-
tona, deido acético, Acido fosférico, dcido hipofosforoso, fci-
do nftrico y dcido sulfirico. »

Un diagrama de miécibilidad tipica, requerido por esta
invencidn, se muestra en la figurs 3, referido a una mezcla
ternaria de ciclohexanona, agua y a2lcohol etilico & 50° ¢,
en 1a que la zona de no miscibilidad se llema A. Ias 20-
nas llamadas B y C, aunque situedas en la zona de miscibi-
lidad del diagrama, definen composiciones de bafio inadecua~
des para el propdsito de esta invencidn. Ia zona de com=-

posicidn preferida se designa por Dy corrés;bonde al %
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de composicidn del bafio difinido més arriba; se ha obser-

¢
ADA AARS

vado que la situacidn de lazona D no varia cusndo se uti-
liza cualquiera de los’ disclventes mituos sefialados mds
arriba en luger del alcohol etflico. Se nen obtenido re-
sultados excelentes con batios coagulantes, cuya composi-
cifn correspondiente & la zona sefialade por E en el diagre~
ne.

Los filamentos obtenidos por coegulacidn en un be~ |

‘ﬁo, que corresponde & la zona D sobre el diagrama, son ex—~

treordinariemente regulxres en su seccidn transversal y
de una apariencia brillante. Por ejemplo, la composicidn

promedia de los filamentos que abandonan el bafio es:

Polimero 384 bor peso (3 5%)
aeus | g 0 (&5
Ciclohexanona, 40% " .(t'ﬁ%)
“Alcohol etfIico. ‘ 8% = (& 3)

Comparedos con las indicaciones previas, una de
les caracterdsticas distiniivas del método de acuerdo con
esta invencidn, residen en la naturaleza‘y ndtue subor-
dinacidn de los trea pasos de proceso esenciales que si=-
guen & la coagulacidn, es decir, estirado, acondicione~

do y relajamiento.
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Como previamente se ha establecido, el estirado se
realiza para un valor de estiradoe de 7 como mfnimo, y
& una temperatura que no excede los 1002C. De acuerdo
Eon una realizacién de la invencidn, se estiran los fila-
5. mentos en una fase simple de 989 & 1002, de pr§ferencia
en agua caliente o atmbsfera saturada de vapor, Alterna-
damente, estén previstas tres o mis fases de estirado,
cada una a una temperatura que no exceda a los 1009C.
La tabla 1V, describe algunos efectos del valor
'10; de estirado sobre filamentos obtenidos de un PVC DS supe-
rior preparado a -40°C, y de una viscosidad intrinseca
de 1,35 dl/g cuando‘ée procede de acuerdo con la inven-~

4
clion,.

15.

TLBLA 4,

Valor de Tenacidad Alarga- Hédulo BHS S 130 S 150 St4o St80

20. estirado g/denier ?ieﬁgzui :ggcgégg % 4 ¢ 4 %
ra % g/ denier

S‘ 2,4 55 24 0 .11 18 5 20

; 2,8 40 | 26 o 7 15 3 15

25'. 7 3,2 33 30 0o 5 1 0o 10

8 3,5 30 .35 0o 4 8 0 8

9 3,0 25 20 o 3 6 o 6




t:

Es estiraje en fases ndiltiples es ayudado por la

remocidn del disolvente en Yos filamentos, como es de Vver

en la Pable 5.

TABIA 5

Valores de las fases de

Némeros de Valor Ciclo~
feses: estiraje total hexanona
del residual
estira % por
Jje pesc
2 £ x 2 8 . 1.0
3 1«5 X Te5 X 30 55 8 aPI'OXf- 0.8
madamen
o tea.
L 15 X 15 X 1.5 £ 2,35 8 aproxi— . 0.5
madamen .
te

Despues, de ser est¥ados, los filamentos son pasa~

dos, ventajosamente por un bafio de acabado @me contiene un
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agente de acaldo convencional (por ejemplo uné&gente que
tiene propiedades entiestdticas; de ablandamiento y de lu~
bricacidn) y luego se seca en un ambiente de ges inerte o

aire & una temperatura entre 100 y I40° C., ambos trata-

nientos se reelizan 8l mentener sustancialmente inslterado

el valor de estiredo comunicedo & los filesmentos en la
fase de estiraje. Como se observard en el cuero ulterior
de esta desaipcidn se adiciona usualmente y ventajosamen=-
te, un agente estabilizante a laciclohexanona en la fase
de formacidn de la masa, entonces parte del citado agente
se pierde por los filamentos en el bafio coagulanté, es
ventajoso compensar la péxide citads por adicidn de una
garantia correspondiente del agente estabilizante 3l bafio
de acabado mencionado nds arriba.

La operacidn siguiente en el método presente con-
siste en el acondicionamiento témico de los filamentos &
temperaturas desusadamente altas, es decir 180%-220° ¢
duranté un corto periodo de tiempo que se extiende entre
0.y IO ségu.ndos, dependiendo de la temperatura; a mayor

elevacidn de la temperaturzs, tiempo mds corto. La opera-

~cidn se realiza, ventajosamente en vapor recalentado o

gas inerte. Su efectividad es praéticamente independien-
te del denixr de los filamentos dentro de la extensidn de
"Finuras textiles" )hasta por lo menos 30 denier/filsmen-

tO)c
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Los filamentos se mantienen bajo tensidén durante la

I
Y ralenh 1
Liscy] 5 1 .
= 4
AN
‘~\;-..-‘«.\\7
N

opéracién de acondicionedo para mantener su valor de es-
tiraje original, y se relajan en una fase subsiguiente a
una temperatura entre 1002C y 1202C, por un periodo en-
tre 1 y 60 minﬁtos. Para’este fiﬁ, los filamentos ter-
nicemente acondicionados se recogen,ventajosamente en
forma de haz en un recipiente abierto, que se sitda dentro
de una autoclave a través de la cual circula vapor, Alter-
nativamente, puede utilizarse una cémara de trateamiento
continuo, si ello se desea, a través de la cual despla-
zan los filamentos en una condicién floja.

- La siguiente tabla 6 da una idea de la importan-

cia de las condiciones especificas y mitua subordinacidn

de las fases de estiraje, @condicionado y relajamiento

del presente método. La tabla se refiere a los filamen-

tos obtenidos a partir de PVC DS superior preparado a 4020
¥ de una viscosided intrinseca de 1,35 dl/g, hilado dentro
de un bafio coagulante ternario, que comprende un 35% de ciclo-
hexanona, un 40% de agua y un 25% de alcohol etilico.

La columna (&) en la tabla se refiere & los filamentos

gue han sufrido una sola operacidon de estiraje a 982C;

la columna (b) se refiere a filamentos estirados como se
indice més arriba y relajados subsiguientemente a 1152C;

la columna (c) se refiere a filamentos estirados como.se in-
dica mds arriba y acondicionados subsiguientemente a 2009¢
durante 6 seglindos; la columna (&) se refiere a filaﬁentos
que han sufrido los trgs pasos en su secuencia, como se ha

descrito anteriormente.
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TABLA 6
———
@  (®) () (a)
Finure del filamento (denier) 3,0 3,6 3,0 3,2
5. Tenscidad (g/denier) 4,8 3,1 446 4,3
Alargemiento & la roturs (%) éo,E 58,0 25,0 35,0
Modulo de elasticidad (g/denier) 45 30 45 35
BWS. (%) - | 9,5 0 4 0
St 40 (%) ' 9 4 4 0
10, St 80 (%) 30-35  27-30  12-16  5=10
5130 . 20-24 10-14 8-10 3;6
Fléxiénpabrasién.(ciolos) : {10 800 300 1200
Pragilidad | “elevads mpdia elevada muy baja

15.

Lz resistencia a la flexidn-abrasién se determina por me-
dio del aparato mostrsdo en la figura 2. E1l aparato bomprenr
de un motor de impulsién de rueda de manivela 10, que ac=
tda un vdstago 11 de movimiento horizontél reclproco por
- 20 medio de un védstago de conexién 12. El véstago de movi-
niento recirroco 11 tiene un conectador 13 en su extremo
libre, a2l cual se sujeta pars ensa&o, un extremo de hn .
hiio f4. El hilo es flexionado hacia arriba, unos 302, al-
rededor de un alambre de acero.rigido horizontalmenté
2. (cuerda de piano) 15, y luego es flexionadé vertical~
mente haciz abajo alrededor de un segundo alambre de
acero rigido horizontalmente 16. El didmetro de los

alambres es de 0,1 mm, E1 hilo consiste en 10 filamentos

30 parzlelog y tiene un peso 17 sujetado a su extremo li=-
[
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bre, - Siendo el-.valor del peso de 0,05 g/denier’s Ea la

operacifn, el hilo es movido hacia adelante y bhacia atrés

K Y
e

N .
Nsnr A A AT

alrededor de los alambres 15 yvlé;_déndose el valor de
flexidn-abrasién por el nimero de ciclos de un lado
hecia el otro realizados hasta la rotura del hiley

| Las fibras textilés obtenidas por el procesc des-
cr;tb nés arribe son de un color sorprendentemente bue-
ne. Sin embargo, es ventajoso emplear estabilizadores
apropiados al componer el fliido del hilado, en orden &
evitar fibras iigaramente ooloreadas., Solamente algu-
nos-de los estabilizadores conocidos en el mercado, re-
sulﬁan apropiados para el método actual, asi, por ejem-
plo, los compuestos tales como sulfato de plomo, salici-
lato de plomo, fosfito de plomo, salicilato de fenilo,

'etilbenzoato de cadmio, se han observado como indtiles.

Los agentes de estabilizacién més efectivos en el
nétodo actual son los compuestos seleccionados de las si-
guientes clases:

a) fenétos de zinc, bario y cadmio; }

b) compuestos orgénicos de estafio, que tienén las

£8rmulas estructurales:

R, :
1\\\ Rl\\ ’/,033
”,Sn =0 ”,.Sn\\
32 : : 32 OB4
P
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en las que

: R1 vy R2 se seleccionan entre los radicales al-
kilo, arilo y aralkilo,
R3 ¥y R4 se selecc;onan entre los radicales al-
kilo y acilo, ¥
R5fy R6 se seleccionan entre los radicales al-

kilo.

Son representantes tipicos de la clase b) los mer-
captanos dibutil—esténnidos, el meleato dibutil-estdnnico
y el éxido dibutil-esténnico. Los estabilizadores se adi-
cionan a la cicloheXanona-formando fldido hilable en unz
cantidad entre 0,1 y 2% en peso, referida al FVC DS supe-
rior. Al componer fldido hilable, se disuelve, de pre-
ferencia; el estabilizador en ciclohexanona antes de di-
solver el polimero.

La figura 1 en los dibujos, muestra esquemdtica-
ménte el‘método actual, realizado en una forma continua.
Por una parte se.suministra_una solucidén de ciclohexanons
y estabilizador y por otra parte el PVC DS superior, en
cantidades medi@as & un mezclador 2i mentenido a una
temperatura entre 116 y 1562C. E1 fldido de hilado es
bombeado por una bomba 22 a-una hilera 23, tanto el
mezclador 21, bomba 22, hilera 23 y los conductos con=
ductores del fldido de hilado estdn rodeados‘por una
camise calefactora 44, a través de la cual circula un flii-
do de calentamiento apropisdce |

La hilera 23 estd colocads en una posicién dirigi-

da hacia abajo, justo en el nivel del bafio coagulante

24. Los filamentos coagulados son tomados por un par de
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rodillos 25 impulsedos a una velocighd circunferencial prede-
terminada, abasteciendo los rodillos citados, rodillos de
admisién a una bandeja de estiraje 26 a la que se su~
ministra agua caliente; el estiraje se efectda dbajo la
accién de un par de rodillos separados 27, impulsados

a una velocidad oircunferencial que es como minimo sie-

te veces més elevada que la velocidad de los rodillos

25: Dos pares ulteriores de rodillos 1hpulsados 28,29

se sitdan sobre la trayectoria de ios filementos, y-

sus velocidades circunferenciales son substancialmente
iguales que la de los rodillos separados 27, de forma

que el valor de estirado comunicado a los filamentos

por les Gltimos rodillos se mantieme por toda la trayec-
toria. Una bandeja de bafio de acabado 30, se interpone
entre los rodilleos 27 y 28, Los filamentos suministra-

dos por los rodillos 28; son secados al aire en uné etapa

de secado 31, que comprende una pluralidad de rodillos
calentados internamente sobre los cuales desplaza# los
filamentos. Ta referencia 32 igdica una cémara de acondi-
cionamiento 1nterpnesta entre el secador 31 y un par de ro-
dillos‘terminales 29; la cémara 32 comprende una plura-
1lidad de rodillos 32a alrededor de los cuales los fila-
mentos desplazados se aseguran, suministrandose vapor
recalentado & la cdmara desde el recalentador 33. Los fila-
ﬁentes suninistrados por los rodillos terminales 29,

se recogén en un recipiente 34, preferentemente fabrica- i
do de una l&mina de metal perforado, siendo el recipiente
epropiado para situarse en nn autoclave (no mestrado), en el

que los filamentos se relajan como se ba descrito anteriorments: .
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EJEMPLO 1,

El aparato empleado es similer 21 mostrado esque~
métlcamante en la figurs e N .
- 100 partes en peso de cloruro de pollv1nilo, obtenl-
do de -4090 ¥ que muestra un DS de 252 y una viscosidad in-
tfinséca de 1,4 dl/g'se disuelven e 13;90 en’450 partes
ex peso ae cicloh. XensuL, qu “combiciii 0,4% en beso asl
estabilizador "Mark KCB" que es un fenato:de bario, zine,
y cadmio, distfibqidos por Argus. La disolucién se efectda en
un mezclador 21 ffigurafi) mientras se agita durante 30
minutos. El fl6ido de hilado resultante ge flltra e 1359-
-137&0 y €e bombea a una hilera 23 mentenida = 1308C.
Lz hilers se forma con 15,000 orificios, cada uno de los
cuales és de un diémgtrb de 100 micras; el surinistro se rea=
lize en una relaci6n 1,200 g/minuto de fléido de hilado, que
corresponde an2i6 g/minntq de polimero. .

El bafio coagulente 24 es unz solucién ternaria, -
que contiene el 50% en peso de agua, el 24% de‘ciclohexanp-
na y el 26% de alcohol etilico, y s¢ mantiene & uma tempe-
ratura de 60¢C. El paquete de filamentos selientes del
bafio 24 es'tomado por unrpar &e'rpdillqs 25, que:giran a
une velocidad circunferencial de 6 metros por minuto. .
Ios filamentos son rociados abundahtemgnteisobreulos rodi-
1los con un2 solucién dezggua deéionizada ¥y &lcohol
etilico a 608C. El estiréje se realiza en la cubeta 26
que es de una longitud de unos 4 ﬁetros, Y. que contiene
ague hirviente. Los rddillos-eﬁtractores 27 giran & una
velocidad circunferencial de 48 metros por minuto, de
forma que laz relacidn de esturaje es de 8. E1 par de ro-

dillos siguiente, sefialado por 28 y .29 en la figura 1,
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gira a la velocidad circunferencial anteriormente mencio=-

nada de 48 metros por minuto. El haz suministredo por los

rodillos 27 desplaza a través de un bafio de acabado 30,
Que céntiene una soiucidn acuosa disuelts de‘estabilizar
dor "Mark KCB" y agente antiestdtico "Antistdtico PBY

(que es un compuesto aménico cuaternario distribuido por
P. 11i Iamberti, Albizzate); la proporcidn de esta~’
bilizedor y agente entiestdtico es tal, que los filamentos
selientes del bafio de acabado contienen alrededor de 0,5%
en’peso de cada uno. El secaje de los filamentos estiré-

dos se realiza en un secador 31, en el cual los rodillos

'son calentados & una temperatura de 140-1452C. Deé-

" pués del secado, el haz es acondicionado en un acondicio-

nador 32 durante 6 segundos, con vapor recalentado a una

' temperaturs de;200-21090.bE1 haz saliente del acondicione~

dor 32 se enfria s temperatura ambiente sobre un recorrido

hacig los rodillos 29 y luego es descargado dentro de re-

cipientes 34. Egtos dltimos se sitdan dentro de un autoclave
~alimentado con vapor saturado a 1102C; reiajando eﬁ el autoclave
durante 3O_miﬁut03 y en una centidad de un % .

Ias filementos resultantes cortados para formar fibras

exhiben las caracteristicas siguientes:

Finura - 3,0 denier/filamento

Desviacidén normal del denier
(medida sobre 100 filamentos

. con un vibroscopo) ' 0,40 denier
Tenacidad 3,5 g/denier
Alargamiento & la rotura 34%

Mddplo de elasticidad 35 g/denier
Resistencia @ la flexién-abrasién 1,100 ctclos

. BYS 0,0%
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St 40 0,0%
Color original (medido sobre ua espec-
trofotbémetro General Electric al lado

de un Mg0 Standard):

longitud de onda dominante: 565 milimsicras

fndice de puresa 96,5%
brillo 84

Un hilado Ne 30 (sistema del algodén) obtenido a

pertir de la fibra anterior;‘presenta una 1r£egularidad

- de 11%# (medida sobre un regularimetro Uster). El hilado

muestra las propiedades siguientes:

Longitud de rotura 16 Km

Alargemiento a la rotura 22%
BWS 2y2%
St 40 1,5

Muestras de las fibras anteriores se tifieron a tem-
peratura de 982C con el 2% de un colorante conocido
bajo la marca de nViolet Poron BL (distribuido por
Sandoz}; la coloracidn resultante fue uniforme y fuerte
a trayés de la seccidén transversal del filamento: Ensa-
yos de fiieza normales dieron les resultados siguien~
tes: '
1) solidez al lavado
2) solidez al roce (crocking)
3) solidez al sudor “

&) solidez al enfurtido alcalino 45

5) solidez al estiramiento a 1302C 4
6) solidez a la limpieza en seoeﬁ &
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7) solidez al exposimetro
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4.

‘Los valores de solidez 1) @ 6) sefialados anterior-

mente se refieren a la escala gris, mientras que el valor

7) se refiere a la escala azul, de acuerdo con las normas

Unitex‘"06digo de soiidez".

EJEMPLO 2.

Se sigue el mismo procedimiénto descrito en el ejem-—

plo 15 sin embargo, el bafio coagulante es una solucibén ter-

naria, que comprende el 40% en peso de agua, el 30% de 4ci-

do acético y el 30% de ciclohexanona.

Se obtienen filamentos de

guientes:

Finura

Desviacibn normel de finura
Tenacidad

Alargamiento a la roturs
Médulo de elasticidad '
Resistencia a la flexidn-abrasién
BWS -

S 130

St 40

Color'original:‘

iongitud de onda dominante
indice de pureza

brillo

EJEMPLO 3.

Se preparé una mezcla del

fibra de las propiedades si-

3 denier/filamento
0,15 denier

3,5 g/denier

2%

33 g/denier

1,200 ciclos

0,0%

4,5%
0,0%

570 milimicras

97%
83, 5%

polinero que comprende

el 92% en peso de cloruro de polivinilo (DS.de alrede-
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dor de 2,2; viscosidad intrinseca 1,6 d1/g) y 8% en pe-

so de metacrilato de polimetile (viscosided intrinseca

0,5 dl/g, medida en 0,1% de solucidn de dimetilformami-

da a 25eC).

"100 partes én peso de esta mezcla se disclvieron

enl450,partes en peso de ciclohexanona.a 135¢¢ vajo agi-

tacién durante 30 minutes, Bl £ldido de hilado resul-

tante fue tratado de la forma descrita er el ejemplo 1.

Los filamentos obtenidos fueron de las propiedades si-

guientes:

Pinure )
Desviacién normal de finura
Tenacidad

Alargamiento a la rotura
Bédulo de elasticidad
Resistencia a la flexién-abrasidn
BWS |

s 130

st 40

Color original:
longitud de onda dominante
fnaice de pureza

brillo ‘
BIEMPLO 4,

3,0 denier/filamento
0,32 denier

3,6 g/denier

40%

32 g/denier
1,000 ciclos
0,5%

S

1%

568 milimicras
96!8%
85%

100 partes en peso de cleruro de polivinilo obte-

nido a -202C, de un DS=1,96 y viscosidad intrfnseca de

1,6 d1/g, se diguelvén en 400 partes en peso de ciclohe-

Tanona a 1352C mientras se agita durante 30 minutos, la

ciclohexanon; contiene 0,5 partes en peso de ulMark KCBwy
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ejemplo 1; sin embargo

-el bafic coagulante comprende el 35% en peso de ciclohe-
xanona, 37% Ge agua y 28% de alcohol etilico;

-8l secaje se rezliza sobre rodillos calentados a i1OQC;

-el acondicionamiento se realiza en vapor recalentado a
190¢C durante un periodo de 6 segundos;

-la relajaciéh se realiza a 105eC.

La fibra resultante es de-las propiedades siguien-

tes:

Finura v | ' 3,5 denier/filamento
Tenacided 344 g/denier
Alargamiento a la rotura : 35% .

Médulo de elasticidad 32 g/denier

BWS ‘ 045%

S 130 ’ 6,0%

St 40 0,2%

Resistencia a la flexibn-abrasién 1,300 ciclos.

EJEMPLO 5.

Se sigue el mismo procedimiento descrito en el ejem-
Plo 1, comprendiendd sin embargo el bafio coagulante un 45%
dn peso de agua, 20% de ciclohexanona y 35% de &cido fosférico

y manteniéndose a una temperatura de 60¢C,

La fibra resultanté-es de las propiedadeS'siguien-

tes:
Finura 3,1 denier/filamento
Desviacidén normal de finura 0,33 denier

Tenaecidad 3,8 g/denier
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Alergamiento a 18 rotura

Médulo de elasticidad 35 g/denier
. Registencia a la flexién-abrasién 1,200 ciclos
| B9S 0%
5 $ 130 - 3,5%
St 40 0%
Color original: “
longitud de onda dominante 564 milimicras
fndice de pureza | . 97, 2%
10, brillo ‘ 83,2%

EJEMPLO 6.

100 partes en peso de un éopolimero que comprende
.95% en peso de cloruro de vinilo y 5% en peso de acetat&
S de vinilo, obtenido a -402C, de un DS=2,15 y viscosidad
. 1o intrinseca de 1,6 dl/g, sé disuelven Bajo agitacidn du-
rante'30 minutos a 1359C en ciclohexanona estabilizada

con 0,50 partes en peso del"Mark KCB",

Se sigue el mismo procedimiento descrito en el

" 20. gemplo 1; sin embargo:

- el bafio coagulante comprende un 40% en peso de ciclo-

hexanona, 35% de agua y 25% de alcohol etilico,

el secado se realiza a 1102C;

25

el acondicionado se realiza & 1852C durante 4 segundos;

la relajacidn se realize a 1052C Qurante 20 minutos.
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La fibra resultante es de las propiedades sigﬁfgites:

Einura_ ' | 2,9 denier/filamento
Tenacidad : 245 g/denier
Alargamiento a la rotura | O 49%

Médulo de elasticidad. 30 g/aenief
Resistencua a ka flexidn-abrasién 1,500 ciclos

BWS : ' 0,5%

S 130 . . 6%

St 40 : o 1%
_ j ‘
 Sin embargo, las fibras resultantes son superiofes
& las fibras obftenidas de acuerdo con el ejemplo 1, €n cuane

to concierne a la receptividad a los colorantes dispersos,

profﬁndidad de tono y solidez de color.

EJEMPLO 7.

1C0 partes en peso de cloruro de polivinilo obtemnido
a -402C y que muestra un DS de unos 2,4 y una viscosidad
intrinseca de 1,4 dl/g, se disuelen en 400 partes en Ppeso

de ciclohexanona, que se ha mezclado previamente con 0,4

partes en peso de "Mark XCB", La disolucién se realiza a

1350C bajo agitacién durente 30 minutos.

Une nmuestra del fldido de hilado resultante se sitfa

"dentro de un tubo de vidrio Standard para ensayar con res-

pecto a la escala de referencia de Gardmer (Judd - "Coloring
Business Science and Industry" 1959, Pégina 21%)- esta
escala atribuye el valor 1 & uan producto incolore y

un valor i8 a un producto coloreado de rojo parde inten—

s0. E1 color de fluido de hilado obtenido como se descri-

be anteriormente se hallza entre 1 y 2 (solucién casi in-

colora) y permanece de tal forna incluso despuds de tres
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horas a 1202C, Despuds de seis horas a 1202C el color

se conviert;ven 4y después de 8 horas se convierte en 6.
HMueatras de soluciones similares estabilizadas con

sulfato de plomo, salicilato de plomo, fosfito de plo-

mo; ftalate de plomo, salicilato de fenilo, bdenzoato

et{lico de cadmio;, respectivamente son inicialmente de

color 7 que alcanza a 12 despuds de una hora a 1202C,

EJENPLO 8¢
100 partes en peso de cloruro de polivinilo de

un DS de 2y4 aprozimadamente y una viscosidad intrinseca
de~1;4 dl/g se disuelven en 400 partes en peso de ciclo-
hezanona lo mismo que en el ejemplo 7; sin embargo ol
estabilizador empleado es ahora nifark Q 180n (fquto
de bario) en una proporcidn de 0}6 partes en pesoy

El ensayo de color, realizado como en el ejemplo 7,
da ua valer iniclal entre 2 y 3 que, después de 3 horas
a 1202C, se convierte en 4.5, reduciendose el valor de

color & 9 despnés de 8 horas a 12020,

-

sk

EJENPLO __

100 partes en peso de un polimero de acuerdo al
ejemplo 8, se disuelven a 135eC en 450 partes en peso
de ciclohexanona mezclada gon 0)4 partes en peso de
mercaptano Qibutilesténnic6%

El ensayo de color, realizado como en el ejemplo
7, da un valor inlcial de 1 qus, tras tres horas a 1202C,

se convierte en 2 y después de 6 horas se coavierte engit

EJEMPLO 10%
100 partes en peso de cloruro de polivinilo de
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un DS de 2,4 aproximadamente y viscosidad intrinsecé

de 1,4 d1/g, se disuelven, agitando a 13%90, en 450 partes
en peso de ciclohexanona estabilizada con 0,4% en peso

de "iark KCB',

Se - ' la solucién remiltante es hilada como en el ejem—
plo 1, eﬁ una relscién de f,200 g/minuto, gue correspon-
de a 2%6 g/mimto de polimero.

£1 vafio coagulante comprende un 50% en peso de
agua, 24% de ciclohexanona y 26% de alcohol etflico, y
100 se mantiene & 602C. ‘
El haz de filamento saliente del bafio cozagulan-
te es tomado por um juego de 4 rodillos impulsados a
uha velocidad circunferencial'de 6 »/min y subsiguiente-

mente estiradds s un valor totel de estiraje de 8 en

15' 4 etapas, por medio de cuatro pares de rodillos impul-

52305 a une velocidad circunferencial de 9 m/min,

13,5 m/win, 20 m/min, y 48 m/min, respectivamente. Les

tres primeras etepas de estiraje se realizan & tempera-

tura ambiente, realizdndose la cuerta etapa en a2gua hir-
20. viente.

Después del estiraje el haz es tratado como se
describe en el ejemplo 1.

. La fibra resultante es de las propiedades si=-

guientes:
25s Finura 3,0 denier/filamento
Desviacidén normal de finura 0,1 denier
Ten2cidad : 33 g/denier
"Alargamiento a la rotura | 35%
Médulo de elasticidad ' 37 g/denier

30 - Resistencia a la flexién-abrasibén 14200 ciclos
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B¥S 0%
S 130. - 3,5%
8t 40 0%
~ Qolor original: '
longitud de onda dominante 564 milimicras
'indiée’de pureza. 97%
brillo S 84%

Las fibras obtenidas, de acuerdo con esta invencién
son de tipo supexor debido a su alta resistencia a la
traccidn, alto médulo de elasticidad, recuperacién elddtica
v resiliencia excelentes, estabilidad dimensional a gltas
temperaturas, resistencia a los disolventes orgénicoé, blan~
dura al tacto de las fibras, aparte de la inherente resig-
tencia a las llamas del polimero empleado en la manufactu=-
ra. Por tanto, las fibras son apropiasdas para un ndmero di-
verso de usos, en el campo textil y otros campos técnicos,
combinadas con lane, algodén o fibras sintéticas de otra cla~
se, si se Jdesea.

Sus usos prefefidos son para prendas exteriores e ine-
teriores de tejido de punto, alfombras afelpades y felpudos
¥y en general "tejidos de pelo slto", en conexién con los cua-
les ya se han obtenido-resultados altamente favorables por
la utilizacidén ds este invento. Ademds, las fibras de
acuerdo con la invencidn se han utilizado en mezclas con la=~
na pers manufacturar tejidos ligeros o tupifies, cue sgon ter-
moestabilizedos y pof consiguiente son de excélentes propie-
dades de resistencia g recuperacidn al arrugamiento.
| Una de las ﬁtilizaciones ventajosas de las fibras es

en mezclas con fibras celuldsicas o acrilicas, s particu~



larmente en el -campo de los tejidos de pelo alto, con lo cual
se obtiene una completa proteccidn contrs la inflamzcidén de

: sus menufacturados con una proporcién de fibras de PVC DS

superior, injérior del 20-30% en peso.

5. Ademé4s, les fibras, de acuerdo con esta invencién
pueden emplearse, por ejemplo, en la manufacturas de tela
para filtros de uso industrial, por causa de su alto poder
de resistencia a los 4cidos y & los dlcalis y sus excelen-
tes propiedades mecénicas, La elasticidad, suwavidad y re-

10 | sistencia a las llamaes de las fibras, las hece adecuadas

| parae imprimacién y tepizado. Ademés, son dtiles para
cuerdas, redes y mono-filémentos de dehier elevado, tales

N como sedales. B

Finalmente, con el méiodo de esta invencidén se pue-

KL den obtener fibras en solucién tintérea, para 1lo cual se

3 adicionars sencillameﬁte un pigmento apropiado al fldido

de hilado. Los articulos fébricados a partir .de lag fi=-

bras resultan atractivos en particular por su spariencia:

brillante y listrose.

T e
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Descrito el invento se declaran nuevas y de propia invencién

:las siguientes reivindicaciones, con prioridad de las demandas de

patentes italianas N2 PiV. 22188 del 6 de abril de 1962 en 1o que

regpecta a las reivi&dicaciones 1, 2 y 8, N& PV, 27532 del 27 de

sep#iembrg de 1962 en lo que respecta a las"reivindicaciones 3, 6
Y ﬂ? N2 P.V, 27533 del 27 de septiembre de 1962 en lo que respecta
a la réivindicaéién 5, N¢s., P.V. 28989 y 28990 del 14 de noviembre
de71962 en lo que respec%a.a la reivindicacidén 4, existiendo en
todes ellas unidad de invemcidn.

I%i Método para manufacturar fibras textiles sintéticas, en
el cual un fliido hilable, que consta esencialmente de una solucidn
de ciclohexanona de un pol!mqro de cloruro de vinilo BS superior,
es hilado dentro de un bafio coagulanteAy en el que los filamentos re~
suitantes son estirados vy t:atados térmicemente, caracterizado porque:

a) el fliido hilsble se forma al disolver en cilohexanona
a una temperatura ggtre 1102C y 1562C, el polimero de cloruro de
vinilo DS superior de un peéo molecular medio entre 50,000 y 120,000
en un valor que proporciona un f1dido exento de gel y que contiene
entre el 15 y 20% en peso del polimero citado;

b) el fliido exento de gel es suministrado a y & través

de la hilera a una temperatura superior a la temperatura de gela-

¢) los filamentos son estirados a un valor de estiraje

de 7 como“minimo y a una temperatura entre la temperatura am-

a) él termotratamiento comprende &acondicionar iog filamen-
tos estiradosha una temperatura entie 1802 y 2202C, dentro de un pe-
riodo entre 0,1 y 10 segundos, mientras se mantiene el citado valor
de estirado, y luego en relajar los.filaméntos acondicionados a mae

temperatura eatre 100 y 1202C dentro de un perfodo entre 1y 60 mi-

A
5
10
20%
: tinizacidn;
25, biente y 1002C;
nutos%:
—
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2. MNétodo, conforme & lo definido en la reivindi-

cacién 1, caractefizado porque antes del termotratamiento,

los filamentos estiredos son itrstados con un bafio acuoso

de acabado y luego secados a una temperatura entre 100 y

'1402C, mientras se mantiene en ambos el citzdo velor de

estirado sugtanciglmente inalterado.

3. Método conforme a lo definido en la reivindicacién

1 0 2, caracterizado porque el baiio coagulante se mantiene &

una temperatura que no excede los 802C, de preferencia com-

prendida entre 40 y 7020,

4., MNétodo conforme z 1o definido en ﬁna de las
reivindicaciones 18 3, en el que se gdiciona un agente
estabilizante & la ciclohexenona en ls etapa de formacién
del fltido hilable, caracterizado, porque el agente se

selecciona entre los compuestos siguientes:

a) fenatos de zinc, berio o cadmio}
b) compuestos orgénicos de estafio, que tienmen las

férmulas estructurales
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en las gque

R-y R se seleccionan entre los radicales al-

! 2 kilo, arilo y eralkilo, »
Rj y R4 se seleccionan entre los radicales al-
, guilo y scilo, y
R5 y R6 se seleccionan entre los rsdiceles al=-

kilo,

5. Método cdnforme a lo definido en las reivindi=-
caciones 2 y 4, caracterizado porgque el bafio acuoso de
acabado se mezcla con el agente estabilizante citado en
una centidad que comprensa la pérdida de agente a conse-

cuencis, de los filamentos en el bafio coagulante.

_ 6. Nétodo conforme a lo definido en una de las
reivindicaciones 1 8 5, caracterizado porque el befio coa-
gulente consta esencialmente de una solucibn ternaria que
comprende:. 15-50% de ciclohexanona; y correspondientemen—
te 70-20% de agua, estando previsto el equilibrio por un

disolvente mdétuc para la ciclohexanone y &gua.

7. Método conforme a lo definido en.la reivindi-
cecién 6, en el que el disolvente mutuo citado se seleccio-
na entre:'aicohol etilico;.alcohol metilico, alcohol iso-
propilico, alcohol tercibutilico, poljetilenoglicol de un
peso molecular entre 400 y 1500, acetona, dcido acético,
4cido nitrico, 4cido sulfdrico, &cido fosférico y 4Acido

hipofosforoso.
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8¢ Método para manufacturar fibras textiles sin-
téticas,

Segﬁp se describe y reivindica en la presente memoria

¢ o LW

que consta de 42 piginas foliadas y escritas a méquina por
: 5. una sola de sus caras.
Madrid, a 5 de abril de 1963.
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