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PARTENTE DE INVENCION

por VEINTE afios

cuyo privilegio se solicita para Espaila,
sus territorios y plazas de soberania,

a favor de:
ACSA-APPLICAZIONI CHIMICHE S.p.A.

entidad italiana, domiciliada en Corso

Buropa 20, MILAN, Italia, relativa a:

"PROCEDIMIENTO PARA ESTIRAR FILAMENTOS"

= e = = =

Inventores ¢ Corrado Mazzolini y
Giorgio Cazzaro

Prioridad : oollcltud de patente en
Italia n° 5995/64 del
18 Harzmo 1964.
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LIEIIORTIA DESCRIPITIVA

Ta presente invencion se refiere a un procedimiento pa-
. s ) . : . £ .
ra esbirar filamentos obtenidos a partir de polimeros sinté—

TIiCOHS = o s o o e m  me e e e e e e e M e e e e

Ia presente invencion se refiere mas particularmente a
un vrocedimiento pars estirar filementos de poliaorilonitri

JOs = = o rm oo o e me e v e e e e ey e e M e e e e e

La expresion filamento, cusndo ge utilice en la presen
te memoria y en sus reivindicaciones, designara filsmentos,

fibras y mechas obtenidas por medio de hilatura seca o hume
da, independientemente de la utilizacion a que se destinan

0 de su transformacion eventual en hiladoSe = = = = = = = -

Con polimeros a partir de acrilonitrilo ge designa los
polimeros, copolimeros, polimeros injertados o mezclas de
éstos que contienen por 1o menos 85 % en peso de acriloni-
trilo y hasta 15 % en peso de uno o mas compuestos copoli—

merizables a la manera del otileonOe = = = @ w o - - - - - -

dg conocido que para mejorar las propiedades fisicas

’ > ) ‘ . - -
¥y mecenicas de los Tilamentos es necesario estirarlos consi
derablemente hasta 1,500 % y mas, segun las propiedades del

polimero, del hilado de partida o del hiledo deseado. = = -~
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Bg conocido que tales altos estirados son utbtiles para
. - ’ > 0y
incrementar la velocidad de la maquina de hilatura con re-

ducelon consiguiente en el coste del hilado obtenido. - =

Tal estirado puede realizarse en una fase simple, esto
es realizarse después de que el filemento, obtenido por ex~
trusion de una solucidn de poliacrilonitrilo en un bafio coa
gulente apropiado, ha sido lavado para eliminar cualquier
residno del solvente o, mejor aﬁn, este estirado puede rea-

L4 ]
lizerse en Aos o0 mas £ases sUCESIVAS: = = = = = = = = « = -

Segin esta ultime téonica el filamento, coagulado y la-
vado, se estira primero a fin de orientar las moleculas de

polimero a lo largo del eje de las fibras y se seca después,
(] ’ L3
eventualmente se relaja y despues se somelbe a un egtirado

4 .
]_DlaS'blC.Oc—— —————— - Sm Em N MM G S a @ e e G G e e @ s

Sin embargo, se prefiere generalmente realizar dos o

més estirados sucesivos a temperaturas diferentes, con o sin

relajacion alternativa, a realizer un estirado simple & al-
ta temperatura puesto que esta Ultima tiende & producir un

gran numero de roturas en el filamentos = = = = = = = = = =

La temperatura a la cual debe calentarse el filamento
para obtener altos estirados debe ser tal que vuelva el fi-
lamento lo suficientemente plastico para permitir un ulte-

rior estirado del miSmbe = = = = = = = - = - - = = —_ - -

Por otra parte es necesarioc que la temperatura y la ve-

locidad a las que se hace pasar el filamento por la zona ca-
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lentada sean tales que no tenga lugar descomposioién del po-

I4 . ! o
limero o descoloracion del filamentoe. = = = = w w = = — = «

In el caso de Tilamentos de poliscrilonitrilo la tenmpe-
ratura preferida y necesaris vara estirar plasticamente el
filamento estd comprendida entre alrededor de 14080 y 200¢C,

pero preferentemente entre alrededor de 150C y 1708C. - - -

Como es conocido, el estirado se vrealiza generalmente
haciendo pasar el filamento entre dos jusgos de rodillos que
~iren a velocidades periféricas diferentes, y colocando en=

tre los juegzos de rodillos un dispositivo de calentamiento.-

Dicho dispositivo de calentamiento puede ser un gorrén
calentado, una placa calentada eléctricamente, una varilla
metdlica con una renura longitudinal, una hendedura calenta-
de. por medio de bobinas de resistencia eléctrica o por otros
medios apropiadoé o los rodillos de alimentacion pueden ca-

lentarse internamente con medios apropiados como por ejemplo

un calentador de resistencis eléctrice, etee = = = =m = =

Betos dispositivos de calentamiento tienen sin embargo
el inconveniente de no calenter uniformemente la mecha; no
es posible controlar exactamente la temperatura del filamen-
$03 ademés, en el caso de mecha de numero alto, btienen lugsar

roturas de los Filamentos por TriccidNe = = = = = = = = = =

Tl solicitante ha hallado shora, y este es el objeto de
la presente invencidn, que un filamento sintético de cual-

quier numero puede estirarse en una fase continus o discon-
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tinua sin ninguno de los inconvenientes anteriormente men~
cionados sometiendo el filamento a un estirado mientras es-
+4, sumergido en un bafio constituido de, por lo menos, une
sal fundida inorganice soluble en agua, en tales condicio-
nes que se vuelva el filamento lo suficientemente pléstico

sin producir la descomposicién 0 descoloracion del mismo. =

Preferentemente se utllize una mezcla binaris, terna-—
ria o similer de sales que tiene un punto de fusidn no més
alto de 1602,y en particular mezclas de nitratos y/o nitri
tos alcalinos tales como: nitrato potiasico y nitrito sddico
o nitrito potésico y nitrato sédico o nitrato potdsico y ni
trato 1{tico o nitrato potdsico, nitrato sddico y nitrito
go0dico, o nitrato potasico, nitrato litico y nitrato sédico

Y Similares. = = = = = = = = = = = = S -

Una de las principales ventajas de este procedimiento
es que permite reducir a periodos muy cortos el tiempo re-
querido para obtener el equilibrio térmico de los filamen-
tos a estirar y por ello hece posible efectuar el proceso

de estirado a una velocidad muy altae = = = = = = = = = = =

Pambién se obtiene un intercambio de calor mejorado de

forma que todos los filamentos estan sometidos a un estira-
do plastico completo y uniforme a la misma temperatura. Es——
te procedimiento permite por ello una alta uniformidad de
las proplededes fisico-mecanicas a 1o largo ¥ en el inte-
rior de la mecha y tambieén estas propiedades son mucho mejo=

res que las de las fibras no tratadage = - = = = = -~ - - -
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Otras ventajas son que el bafio de sales fundidas ubtili
zado no es corrosivo del polimero ni de los materiales que
entren en contacto con dichas sales, y ademds las soles pue

den eliminarse facilmente del Ffilamento simplemente por la-—

vado COn agUu8e = — = = = = = = - - = - e - - -

Il estirado puede repetirse una, dos, tres o mas veces,
a la misma temperatura o a temperaturas diferentes segﬁn el

’ (3 - L3 0
numero y las propledades finales deseadas de los filamentos.

&l procedimiento de estirado, objeto de la presente in
vencién, es muy importante en la produccion de nuLeros muy
bajos del orden de 1/2 dinsro por filamento, que no pueden
producirse partiendo de poliacrilonitrilo por medio de nin-
gun procedimiento de hilaturs himeda o seca de la téonica

anterior conocido hasta la fecha por el solicitante. = - -

Los ejemplos siguientes se presentan con el f£in de ilug

trar los conceptos de la presente invencion. = = ~ - = - -

Bjemplo ng 1

Una solucidn que tiene 25 % en peso de un copolimero,
compuegto de 93 % en peso de acrilonitrilo y 7 % en peso de
acetato de vinilo, en dimetilacetamide que tiene una visco=
gidad intrinseca (2) = 1,5 dl gr-1, se extruye en un bafio
coazulanse apropiado = través de una hilera de 10660rifi-

cios de un digmetro de 0,075 Mbe = = = = = = = = = = = = =

Ia mecha asi obtenida se colecta por medio de un juego

de rodillos que tienen una velocidad periférica de 6,5 m/min
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a fin de dar un estirado (dicho estirado en la hilera) al

B8 Ye moem o o e e e m e e - o e e e

La mecha, entonces, se lave y se estira simultaneamen—
te al 554 w en agua hirviente por medic de un juego de rodi-
llos que tienen una velocidad periférica de 36 m/min y des-

pucés de ello la mecha se acaba y se seca a 1309C. = = « — =~

Tos filementos asi obtenidos tienen las propiedades si-

ENLlentest — = - - ~ - - - - - .- - e e ... ---
- ?{tulo = 2,2 dineros
- Resistencis = 3,3 gr/din
- Resistencia mudo = 0,6 gr/din

Después de tratamiento al vapor en el autoclave a 3,6

atm los filamentos tienen las propiedsdes siguientest ~ — =

~ T{tulo = 3 dineros
~ Resistencia = 2,5 gr/din
- Reslistencia nudo = 2,V gr/din
- Alargamiento ruptura = 36 %

Ejemplo n2 2

Una mecha de 1000 filamentos, que tiene un titulo to-
tal de 4500 dineros, obtenida segun el Bjemplo 1 y que se
ha sometido a un prinmer estirado‘en hilers al 48 % y a un
segundo estirado en agua hirviente al 500 %, se colecta por
medio de un juego de rodillos que tiene una velocidad peri-

férica de 35 m/min. Después de acabada y secada la mecha &
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1302C, se estira de nuevo al 200 % por medio de un juego de
rodillos que tiene una velocidad periférica de 70 m/min, en
un bafio que contiene una mezcla fundida de KNO3 ¥y NaNOz, en

la proporcion de 60 : 40 y mantenido a 16020, = = = = = =

La mecha se lava luego con agna para eliminar las sa-

les, So acaba ¥ SO S6CR. = = = = = = = = = .- _ .- -

Los filamentos asi obtenidos tienen las propiedédes gi-

guienﬁes: _________________________

~ Mtulo 2,25 dineros

-~ Resistencia

1}

6,4 gr/din

~ Resisgtencia nudo

i

1,0 gr/din

Después de tratamiento al vapor en el autoclave a 3,5

atm, loa filamentos bienen las propiedades siguientes: - - -

- ?fulo = 3 dineros
~ Resistencia = 4,4 gr/din
- Resistencia nudo = 3,1 gr/din

Alargamiento ruptura =40 %

Ejemplo n® 3

Una mecha de 1000 filamentos, que tiene un titulo total
de 4500 dineros obtenida segun el Ejemplo 2, se estira dis-
continuamente al 300 % en un bafio que contiene una mezcla
fundida de K0, y NeNO; en la proporcidn de 50 : 50 y men=

tenido & 1602C. = = = = = = « U U - e -

Log filamentos, después de ser lavados, acabados y se-
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cados, tlenen las propiedades siguientes: = = = = = = = = =
- t{tulo = 1,5 dineros
~ Resistencisa = 7,6 gr/din
- Resistencia nudo = 1,1 gr/din

Después del tratamiento al vapor en el autoclave a 3,5

atm, los filamentos tienen las propiedades siguientes: - - -
- ?{tulo = 2 dineros

-~ Resistencia = 4,8 gr/din

~ Resistencia nudo = 3,4 gr/din

32 %

]

- Alargamiento ruptura

Ejemplo n? 4

Una mecha de 1000 filamentos, que tiene un titulo total
de 11000 dineros, obtenids segun el Ejemplo 1, sometida 2 un
primer estirado en hilere al 48 % y 2 un segundo estirade al
200 % en agua hirviente, se colecta por medio de un juego de

rodillos que tienen una veloeidad periférica de 14 m/min. -

La mecha, después de haber sido acabada y secada a
1308C, se estira de nuevo al 500 % por medio de un juego de
rodillos que tienen una velocidad perifeérica de 70 m/min en
un bafio que contiene una mezcls fundida de KNO3, NaNO3 ¥y

NaNO, en la proporeién de 53 : 7 : 40 y mantenido a 1602C. -

La mecha se lava entonces con agua para eliminar sales,

Se acaba ¥y 86 $6Ch. = = = = = = - - - = - - - == — .- - -

Los filamentos asi obtenidos tienen las propiedades si-
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- 2{bulo = 2,2 dineros
- Resistencia = 6,5 gr/din
- Resistencia nudo = 0,9 gr/din
5. Después de tratamiento al vapor en el autoclave a 3,5

atm, los filamentos tienen las propiedades siguientes: = - -

It

#{tulo 3 dineros

- Resistencia 4,3 gr/din
3,0 gr/din

41 %

Registencia nudo

10.

]

Alargamiento ruptura

H O I A
Se declaran de novedad y propiedad para Lspafia, sus te-

rritorios y plazas de soberania, las siguientes: - - = ~ -

REIVINDICACIONES

15. 1.~ Procedimiento para estirar filamentos, del tipo ob
tenido a partir de polimeros sintéticos, caracterizado por-
que el estirado se realiza en un bafio constitufdo de por lo
menos una sal fundida inorgénica soluble en agua, en tales
condiciones que se vuelvan los filamentos lo suficientemen—

20. te plasticos sin producir descomposicidn o descoloracidn de

1OS INiSMOSe = = = = s = = = o = = = - = e e e e e

2.~ Procedimiento segiun la reivindicacidn 1, caracte=

rizado porgque cusndo dichos filamentos son de polimero de
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acrilonitrilo dicho estirado se realiza en un baflo que con-

tiene por lo menos una sal fundida inorgénics soluble en a-
gua, y dicho bafio tiene una temperatura comprendida entre a-
proximadamente 1402C y 2002C, preferentemente entre aproxi-

madamente 15020 y 17082C: = = = ot m = o0 = = o= - - - -

3.~ Procedimiento sejun las reivindicacionss 1 o 2, ca=
racterizado porque el bafio contiene una mezcla binaris que

tiene un punto de fusion no mas alto de 1602C. — -~ = = — -

4.~ Procedimiento segun cualquiera de las reivindica~

ciones precedentes, caracterizado porque la mezcla binaria

ests compuesta de nitratos y/0 nitritos alecalinos. - - — -

5.~ Procedimiento segun cualquiera de las reivindice~
ciones precedentes, caracterizado porque la mezela binaria
se elige del grupo compueste de nitrato potasico-nitrito sé

dico y nitrito potasico-nitrato s0dicoe = = = = = = = — = -

6.~ Procedimiento segun las reivindicaciones 1 o 2, ca~
racterizado porque el beflo esta constituido por una mezcla

ternaria que tiene un punto de fusgion no més alto de 16020 .=

7.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 6, caracteri-
zado porgque la mezcla ternaris esta congtitulida por nitratos

y/0 nitritos 2lcalinos. = = = = = = = @~ .. -——- -

8.~ Procedimiento segun las reivindicaciones 6 o 7, ca-

. ’ . I d
racterizado porque la mezcla ternaria esta constituida por
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. 4 3 " ’ . . 3 4 3
nitrato potasico, nitrato sodico y nitrito s0dicos = = = =

9. "PROCEDINILITTO PARA ESTIRAR FIDAIEIROSY: = = = = =

Podo ello conforme se describe y reivindica en la pre-
sente memoria que consta de doce hojas, foliadas y mecano-

grafiadas por una sola de sus caras.

7CELONA, 13 WiR 1965
P.A,

M CURELL
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