J . -

3Ce2609 — “"METANGES FILABLES".

d%ema%’a @wm%ihm ;
sothe
WPROCEDTHTERTO DE PREPARACION DE HMEZCLAS
SUSCEPTPIRBLES DE HITARSEY. 3
ey
20

é;Zﬁ%%&ndm SOCIETE RHODIACETA, entidad frencesa, residente
en: 21, rue Jean-Goujon, PARIS, Francia.

p~do- e

Bste invento se refiere a un nuevo procedi—
miento pare la obtencion de mezolas, susceptibles de
hilarse, de materias de peso molecular elevado, que
sean muy homogéneas para hilarse sin dificultades, pro

5. porcionando articulos textiles de buenas propiedades.
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Con objeto de poder hilar una mezcla de varics
polimeros, hasta shora, se han transformedo monémercs de
distinta naturaleza, por copolimerizacion, por ejemplo de
acrilonitrilo con acebato de vinilo. Asi se ha creado un

5 nuevo ouerpe quimico que se disdvia en un disolvente unico
y se hilaba partiendo de la solucién.

0tro procedimiento consigte en wiilizer un di~
solvente comén para los distintos componentes. Pero general-
mente no es posible hilar de este modo més que componentes

10. relativamente anédlogos, tales como, por ejemplo, el aceta—
to0 de ocelulose secundarioc y el triacetato de celulosa.

Se ha propuesto también el hilar fibras de doble
componente., En este caso se alimenta el mismo cabezal de
hilera por dos materias primas susceptibles de hilarse,

15. poco diferentes una de otra desde el punto de vista qui-
mico. AL pasar por la hilera, se mezclan m&s 0 menos.

El objeto de este invento es un procedimiento
de preparacidén de mezclas susceptibles de hilarse, de com
ponentes de pesos moleculares elevados, de acuverdo con

20. el cual se disuelve, con una gran dispersidén, ~en un di-
solvente o mezcla disolvente que no conduce forzosamente
a una solucidn susceptible de hilarse,~ una mezcla que
comprende como minimo 70% de uno de dichos componentes

vy hasta un 30,0 del otro, y luego, por un medio conoeido,

5

Se se elimina el disolvente de la solucidén homogénea.

Dado que la mayoria de los procedimientos de

hiletura utilizan, para hilar, orificios de hileras cuyos
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diédmetros estén muy por debajo de 1 mm. la mezcla
intina de los distintos componentes he de ser especial-
mente buena, con objeto de que no aparezcan partes fél-
tas de hompgeneidad en el producto hilado obtenido, ¥
es, precisamente el objeto de este invento el permi-
tir la obtencidn de una mezcla Intima muy buena. Para
ello, se disuelven los componentes en un disolvente
comén que, 8in embargo, no se ubilize para el proce-
dimiente de hilabtura ulterior. Cuando la solucidn de
estos componentes es homogénea en este disolvente, se
elimina el disolvente de la solucién, de acuerdo con
un procedimiento conocido, de tal forma que no 8e pro-
duzea préeticamente la separacidn de los componentese.

Xl disolvente puede eliminarse por coagula—
cidn, por ejemplo verter la solucidn en un bafio de
precipitacidn asgitado, o por evaporacidn, por ejemplo
secando la solucidn por pulverizacidn, o por cualguier
otro medio adecuado, tal como la preparacién de una pe-
licula.

En todos estos ocasos se obiiene una mezcla
intima, absolutamente homogénea y casl molecular de
los dos componentes, mezcla que ge presenta en forma
de pequefios pedazos, de graﬁulados o de polvoy Des—
pués de la trituracidn, puede alimentarse una hilatura,
con el polvo diswlto en otro displvente sdecuado pe-
ra la hilabtura en solucidn, o bien fundido pare hilarse

por el procedimiento de hiletura fundida.
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Tos productos obtenidos de acuerds con este
invento han de prepararse de tal modo que uno de los
componentes se encuentre en la proporcién del 70 % como
minimo. En el caso de hilatura en solucidn, se elige
el disolvente de tal modo que poseaz busenas propiedades
disolventes para el componente principalj en tal caso,
el componente secundaric estéd dAdtribuide de modo muy
homogéneo en le solucidn resultente. De este modo, pug
den hilarse mezclas de componentes muy variados.

El procedimiento de acuerdo con este invento
permite obtener fibras que posean, e lg vez, las os-
racterdsticas generales de las fibras constituldas dni
camente por el componente preponderante, y algunas de
las caracterfeticas propias del otro componente, lo cual
puede ser inbteresants para modificar, casi a volunted,
las propiledades de las fibras artificisles y sintéticas
conccidas, Asi, por ejemplo, pueden obtenerse fibras de
mezcle poliamide~scetato de celulossa, en la que domina
la poliamida, que ofrezcan las propiedades generales
de las fibras de poliamida, pero con una electrizacidn
estética mas reducida. Inversamente, fibras de mezcla
de estos dos componentes, pero con une proporcién pre~
Ponderente de acetato de celulosa, ofrecen las propieds
des generales de las fibras de acetato de celulosa, desde
luego con una flexometrfe més elevade.

los ejemplos siguientes se facilitan a titulo

indicativo, y no limitative, para aclarar este invento.



DJEMPIO 1 - Se disuelven a la temperatura emblente 3
kg de acetalto de celulosa secundario y 17
kg de polihexametileno edipamida en 800 litros de &ci~
do Pérmico al 90 % en peso, egitendo enérgiocamente. 4
5e continuacién se vierte esta solucidn en 4000 litros de
agua destilada, con agitacidn enérgica. Se produge un
precipitado en forma de copos que se filtra, se lava
hasta eliminar toda traza de fcido, y luego se seca.
El material obtenido se hila en un aparato
10 paras hilatura fundide, de acuerdo con el procedimien-
to corriente pare las poliamidas, en hilos de denier 15,
gque se estiran luego.
Estos hilos tlenen una electricidad estética
de 550 voltios, frente a 750 para los hilos de polihexa
15 metileno adipamida pura.
EJEMPIO 2 - Se disuelven, a la temperature amblente,
2 kg de acetato de celulosa secundario y
18 kg de policaprolactam, en 800 litros de &cido Pérmico
al S0 % en peso, agitando endrgicemente. Se vierte esta
20. solucidn en 4000 litros de agua destileda, con agitacidn
enérgica. Se produce un preclpitedo en forma de copos,
que se filtra, se lava hasbta eliminar le acidez y se seca.
El nmaterial obtenido se hila con un aparato
pere hilaturs fundida de acuerdo con el procedimiento
- 257 corriente para las poliamidaes, en hilos de denier 5,
que ge eshiran luego.

Estos hilos presentan una electricidad estética



de 620 voltios, en lugar de 780 para los hilos de

policaprolactam puro.

EJEMPIO 3 - A la temperaturs ambiente y con agitacidn
enérgica, se disuelven 9 kg de acebato de

5 celulosa secundario y 1 kg de policaprolactam, en 400

litros de &cido férmico el 75 % en peso. Iuego

se vierte lentamente esta solucidn en 2.000 litros de

ague destilada, enérgicamente agitada. Se filtra en

vacio el precipitado que se he formado en copos finos,

10. y 8¢ le lava hasta eliminar toda acidez. A continuacidn
se tritura el producto obtenido, para conseguir grenos
de una dimensidn de algunos milimetros de difmetro, ¥y
ge le sece a la esgtufa, entre 40 y 502C.

Se amesan 2,5 kg de la masa obbtenids, con

15, 6,7 kg de acetons, en una mezcla homogénea que se hila
de acuerdo con un procedimiento corriente de filature
en seco, & travéds de una hilera cuyos orificios tienen
un didmetro de 0,08 mm. en una cuba de filaturae alimen
tade con aire caliente.

20, Ioa hilos obtenidos tienen una flexometrda
de 15650 a 17670, mientras que hilos de acetatc de
celulosa secundario, puro, solo ofrecen una flexometris
de 8270 & 8460.

EJEMPIO 4 ~ Se dilsuelven 950 g de acetato de celulosa

25. secunderio y 50 g ds policaprolactam en un
matraz que contenga una centidad suficlente de 4cido 61

mico a 902 para lograr una solucidn al 3-10 % en peso.
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Iuego se vierte la solucién férmioa, lenta

mente, agitando de modo endrgico, en agua destiladsa,
g, fin de provocar la precipitacidén. Iuege sa filire
en vaclo el precipitade, de modos muy active, se lava
a fondo con agus destilade hasta la eliminecidn de to-
de acidez, se geca de modo corriente y la materie se-
cs se reduce a polvo. Se disuelve el polvoe asi obte-
nido en acetona, pars preparar une Soclucidén de hilatura
al 25% de materia seca, en peso, y %6 hila por hilatura
en Seco.
EJEMPIO 5 - De modo andlogo se prepara une mezclas, sug

ceptible de hilarse, de 700 g de acetatbo
de celulosa seoundario y de 300 g de policaprolactam.
Le mezcla pulverulenta de los dos componentes asi ob-
tenida, se disuelve, agiténdola, en acetona; se trans-
forma en una solucidn susceptible de hilarse, con el
34% de mabteria seca, en peso, que se prepara en forma
de hilo, por hilatura en ssco.

El policaprolactam que se utllize en los
ejemplos 4 y 5, puede desde luego.subs-bituirse por
polihexametileno aedipamida.

EJEMPIO 6 = En un matrez de reflujo, y con agitacidn,

se disuelven 850 g de policaprolactam y
150 g de acetato de celulosa secundario, en &cido aocé-
tico glacial en ebullicidn, suficiente para formsr una
solucidn al 3-10% en peso. La Solucidn acdtica callente,
gse vierte lentamente y con agitacidn viclenta, en agus

destilada. Se filtrae el precipitadc grumoso en embudo
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Buchner, aspirando a fondo; se lava perfectamente
con ague destilada, hasta la eliminacidn de toda
acidez, y se reduce & polvo el producto previamente
secado. El meterial asi obtenido puede hilerse por
hilatura fundida de acuerdsc con el procedimiento co-
rrientes EL hilo obtenido puede estirarse luego.
EJEMPIO 7 - Se procede ocomo en el ejemplo 6, pero en
lugar de policaprolactam, se utiliza po-
lihexametileno adipamida.
ETEMPIO 8 - Se disuelven, agitando, 900 g de acetato
de celulosa secundario y 100 g de cloru~
ro de polivinilo, en la cantidad necesaria de tabra~
hidrofurano, a temperatura ambiente, pars formar unae
solucidn al 3~10% en peso. Se seca esta solucidn, por
pulverizacidén a 50¢C y bajo 100 mm. de mercurio.
El producto asi obtenido se disumelve en
acetona, oon agitacidén, para trasnformarlc en unsa
gsolucidn susceptible de hilarse, al 27 % de materia

seca, en peso, y sSe hila como de costumbre, por hilatu

Ira en s8eCo.

EJENPIO 9 - En un matraz ds reflujo y con asgitacidn,
ge disuelven 900 g de acetato de celulosa
gecundaric y 100 g de tereftalabto de polietilens, en
uneg cantided suficiente de butirolactone a ebullicidn,
para obtener una solucidn al 3-10 % en peso. ILa so-

lucidn caliente se vierte, lentamente y agitando de
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modo endrgico, en agua destilada. Se filtra en vaclo
el precipitedo en copos, se le leva con ggua destila~
da y a continuacidén, dos veces con metanocl, para eli-
minar toda traze de lactosa. 8e seca luesgo a 402C.

Este material se disuelve en acelona, con agi-
tacidn, se trensforms en una solucidn susceptible de
hilarse, al 27 % de materia seca, en peso, y se con-

vierte en hilo por hilatura en seco, coms de costumbre.

EJEMPIO 10 - Se disuelven, con agitacidn, 900 g de ace-
tato de celulosa secundario y 100 g de po=

liacrilonitrilo, en una centidad de dimetilformamida su
ficiente pera formar uns solucidén al 3~-10% en peso, que
se vierte en caliente en agua destilada, lentamente y
con aglitacidn enérgica. Se filtra el precipitado, en
vacio, se lava y Se seca.

El producto se disuelve en acetona, agitando,
pare obtener una solucidn susceptible de hilarse, al
27 % de materia seca en peso, y Se hila luego, como de
costumbre, utilizendo el procedimiento de hilatura en

8eCo0 .

EJTEMPIO 11 - En un mgbraz con reflujo y agitando, se

disuelven 900 g de triacetaloc de celulosa
y 100 g de cloruro de polivinilo en una cantidad de di
metilformamide calentada a unos 1059C, suficiente para
obtener una solucidn al 3-10 %. Beste temperatura no de

be rebamarse; en caso contrario, la solucidn amerillearia.
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Degpués del enfriamiento, se vierte esta solucién en
agua destilada, lentamente y agitendo con energia. Se
filtra en vecio el precipitado, se le lava con agua
y metanol y luego se seca. El producto, con agitacidn
¥y en caliente, se disuelve en una mezcla de 4cido acé
tico glecial y de 4cido f8rmico concentrado (1:1) en
voldémen. Se transforma en una solucién suscepbtlble de
hilarse,al 16 % de materia seca en peso, y se hila
un cable por hilatura héimeds, utilizendoc como bafio

de precipitacidn, una solucidn acuosa, diluida, de

écido acético.

EJEMPIO 42 -~ En un matraza provisto de un refrigeran-

te de reflujo y con agitacidn, se disuel
ven 950 g de cloruro de polivinilo y 50 g de terefte~
lato de polietilenc, en una cantidad suficiente de
o=-clorofenol, calentads a 80-1002C, para obtener una
golucidn al 3-5% en peso. Mo debe de calentarse a una
temperatura superior, para evitar el ennegrecimiento
de le solucidn. Se vierte la solucidn caliente lentaw-
mente y con agitacidn enérgica, en etancl acuoso al
50 % en voldmen. Se filtra en vacfo el precipitade fi
broge obtenido, se la lava con etanol diluddo, hasta
gue no existea olor, ¥y 8¢ le seca.

El producto se disuelve, agitando, ‘en una
mezcla de acetona-sulfuro de carbono (1:1) en vold-

men, pere obtener una solucidn susceptible de hilarse,
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al 30 % de meteria seca en peso, que se hila por el

pro cedimiento de hilature en seco. Ios hilos oble~

nidos, pueden todavia estirarse luego.

EJEMPIO 13 -~ De acuerdo con el ejemplo 6, Se prepe=-
ra un producto partiendo de policapro=-

lactam y acetato de celulosa secundario. Ios hilos

obtenidos de este modo se traten durante 24 horas

en une solucién amoniacel al 10 % en peso, para transg

formar el acetabo de celulosa en celulosa, y se lava

luego con ague destilada.

N o T A

Descrite suficientemente la naturaleza del
invento, a8l como la manera de realizgrlo en la préc-
tlce, debe hacerse constar que las disposiciones an-
teriormente indicadas son susceptibles de modifica-
ciones de detalle en cuanto no alteren su principic
fundamental. También se hace constar que el lnvento
corresponde & unea solicitud de patente presentada en
Alemania con fecha y ndmero siguilente: 25 de ensro de
1964, DPA D 43.447 IVe/29b, 19 de junio de 1964, DPA
D 44,722 IVo/29b, acogiéndose por lo tento & los be-
neficios que conceden los Convenlos Internacionales
én vigor y siendo lo que constituye la esencia del
referido invento y por lo que se sollcita Patente
de Invencidn por 20 afios en Espafis sobre: WPROCEDI-
MIENTO DE PREPARACION DE MEZCLAS SUSCEPTIBLES DE
HILARSE'; caracterizéndose por lo siguiente:
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1e= Procedimiento de preparacidn de mez
olas susceptibles de hilarse, de materias de peso
molecular elevedo, caracterizado poxr el hecho de
que los componentes de peso molecular slevado utii
lizados, se diswdven con une gran dispersién, en
un disolvente o en una mezcla disolvente, que no
conduce forzosamente a soluciones susceptibles de
hilarse, y de que se eliming luego, en alto grado,
el disolvente, bien por evaporacidn, bien por pre
cipitacidn o por cualquier otre operacién corrien
te, de tal modo que no puede producirse préctica-
mente la separacidn de los componentes.

2+= Procedimiento de preperacién de mez
clas susceptibles de hilarse; tal y como quede deg

erito substanciglmente en le pres

gnte Memoris.
Esta Megoria\ consta dd /gdoce hojas sseri-

tas a mbéquina por

= hcEBO Y MoRE!

‘ o le "
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