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La presente invencidén se refiere a un procedimiento
para la produccién de fibras o articulos que tenfan otra
forma, obtenidos de los polimeros termosensitivos. Otra fi-
nalidad de esta invengién consiste en proporcionar un mé-
todo para la preparécién de fibras con un contenido eleva-
do rellenador.

Los polfmeros termosensitivos se definen aguf como po-
lfmeros lineales o ramificados, pero no de enlace transver
gal, que no se les puede dar la forma de fibras mediante
el procedimiento de hilatura fundida de los polimeros puros
ya que experimentardn un descoloramiento o descomposicion
sugtanciales con anterioridad a la fusién, cuando se les
expone a clevadas temperaturas. No obstante, tales polime-
ros pueden adoptar la forma de fibras, mediante la ayuda
de compuesatos adecuados de bajo peso molecular, mediante
los cuales los polfmeros pueden plastificarse o disolverse,
con 1o gque se pueden gometer al procedimiento a temgeratu-
ras por bajo de sus temperaturas correspondientes de des-
componsicidén.

Los poli{meros termosensitivos conforme a esta defini-
cién pueden ser polimeros tales como alcohol de polivinilo
0 poliacrilonitrilo, que nunca pueden ser hilados fundidos
como polfmeros esencialmente puros, pero tambien polietile
no o polipropileno de un peso golecular elevado tal gque no
pueden ser por més tiempo hilados fundidos, sin experimen-
tar una descomposicidn sustancial.

Tales polfmeros termosensitivos pueden adoptar la for-
ma de fibras mediante un ndmero de métodos convencionales,
en los que loa disolventes se utilizan para rebajar el pun-—

to de reblandecimiento de los polimeros. Sin embargo, cada
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uno de estos métodos tiene alguna desventaja, que en el mé
todo de la presente invencidn queda subsanada.

Asf, en el procedimiento de hilatura en mojado, el po-

1{mero gse disuelve en un disolvente adecu=zdo, en una concen
tracidn entre el 5 el 25%, y la solucibén se vierte en un
batio de coagulacién adecuado no disolvente, a través de
los el=mentos de hilar, con lo ¢ue el polfmero se convier-
te en un precipitado que tien la forma de fibras. Debido a
gue tal procedimiento se fundamenta esencialmente en la in~
terdifusidn de liguidos, la velocidad de la produceiébn de
fibras mediante ia hilatura en mojado es baja (50 a 100 me-
tros por minuto), comparada con las velocidades de hilatu-
ra que pueden obtenerse en la hilatura fundida de los poli-
meros termoestables (1000 metros por minuto o mds).

El método de la hilatura en seco (tambien llamado hi-
lature por evaporacién del disolvente), utiliza soluciones
de polfmero, en una concentracién que oscila, aproximada-
mente, entre el 20 y ed 38%, y la solucidn se vierte, en
sentido vertical, en el interior de un eje de aire calien-
te, donde la mayor.parte del disolvente se evapora con an-
terioridad al bobinado de las fibras.

Bate método tiene el inconveniente de que necesita unif
dades costosas de recuperacién del disolvente, unidas al e-
je de hilatura. Cuanto mas elevado sea el punto de ebulli-
cibén y el calor de evaporacidn del disolvente, serd preagi-
a0 que el eje de hilatura tenga una mayor longitus o que
esté mds caliente. Bsto tiene inconvenientes que resultan
obvios, considerando el costo y la calidad del producto de
fibra. Esto resulta de importancia particular em la hilatu-~
va en seco de poliacrilonitrile, en gue se han de utilizar
disolventes de ebullicibn elevada y relativamente costosos,

disolventes que se han de recuperar. Las velocidades de hi-
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latura que pueden obtenerse con este método son, aproxima-—

damente de 300 a 500 metros por minuto.

Por ultimo, en el métpdo de hilatura de gel, s¢ utili
zan concentraciones poliméricas del orden de un 40 a un
55%. E1 gel de polimero se hila esencialmente con un ggui-
po similar al utilizarlo en la hilatura de fundido. El gel
de polimero se funde, sacédndose despues por medio de las
maquinillas de hilar (placas con orificios pequefios), a
ouyo través pasa, y bobinandose mientras todagia contiene
el disolvente. Con un contenido de polimero por encima del
45%, los filamentos sacados estdn generalmente lo suficien
temente secos, con lo qué no ge adhieren unos a otros cuan-
do van avanzando juntamente sobre la devanadera. Las velo-
cidades de hilatura gque exceden de los 500 metros por ainu-
to pueden llevarse a cabo por este método. Una de las mayo-
res dificultades en este método consiste en la preparacién
del gel que se precisa, suficientemente homogéneo y concen—
trado. Esto ha de realizarse mediante la molienda y el ama-
samiento del polimero y el disolvente juntamente, a tempe-
raturas pféximas a la temperatura de descomposicién del po-
1fmero, e incluso la dispersion del polimero en el disol-
vente no puede realizarse por completo. Estas agrupaciones
moleculares remanentes que no se separan tienen una influen
cia desfavorable sobre el procedimiento de hilatura y la ca
lidad final de la fibra gue se obtiene.
5] procedimiento de esta invencidn no presenta los in-
convenientes descritos en loa métodos de hilatura. En este
procedimiento, se utilizan soluciones poliméricas de un pe~
lso entre 2 y 33% por peso en polfmero, asegurando asf una
dispersién molecular completa y homogénea del dltimo en el
disolvente. Ademds, las soluciones poliméricas se sacan me-

diante las maquinillas de hilar, como en la hilatura en se-
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fibras que se pueden recoger sobre bobinadoras, sin ex-

traer el digolvente de la hilatura. De esta forma se puedey
alcanzar velocidades elevadas de bobinado, algunas veces
excediendo a los 1000 metros por minuto. Asf, y pese a lag
concentraciones poliméricas relativamente bajas en las so-
luciones, no tiene necesidad de haber un bhafio de coagula-
cibn o unidad de evaporacidn del disolvente, entre la pla-
ca de orificios de expulsién del producto en fibras y los
rrimeros rodillos de transporte carretes de bobinado.

El eje de hilatura puede ser tan corto como en la hi-
latura de gel, siendo tan sélo lo sufieientemente largo pa-
ra permitir la expulsidn de leos filamentos y cue estos pro-
porcionen o deaspidan el calor suficiente a loa alrededores,
El método de esta invencidn se fundamenta en la elec~
cibn juiciosa de la naturaleza del disolvente con respecto
al polimero particular que se ca a convertir en fibras.

" En una versién de esta invencibn se hace uso de un com
puesto dnico de bajo peso molecular, o una mezcla de com~
puestos de bajo peso molecular para syudar al procedimien~
to del polfmero. Esto se ha de elegir asf, en forma tal que
disuelva al polimero, ban sélo a una temperatura elevada
que, sin embargo, ha de estar por debajo de la temperatura
de descomposicién del polfimero. A otra temperatura, por
ejemplo la temperatura ambiente, el compuesto de bajo peso
molecular o mezcla de compuestos ha de ser un no disolvente
para el polfmero. ‘
Cuando una solucién de polimero caliente de la concen-
tracién precisa, utilizando un disolvente de esta naturalew
78, se expulsa desde la placa pequefia con orificios tambienm

pequefios, verticalmente dentro del aire frio, la sclucién
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fina de polfmero gque cae, fluye, al enfriarse, sufriendo
la fase de separacién dentro de la fase del polfmero, y
una fase de "disolvente". ha fase polimérica constituird

despues una matriz de fibra continua, en la que el compues:

L3

to o compuestos de bajo peso molecular pueden ser gbsorvi-
dos o llevados sobre la superficie. De esta manera el polit
mero se "coagula" desde su solucibn, concentrédndose en una
fase fibrosa mediante la retirada del calor solamente. Las
fibras asi{ formadas, a una distancia de unos 30 a 150 cm.
de la placa de orificios, pueden bobinarse sin romperse,

¥y a una velbcidad de bobinado de varios vientos de metros
por minuto. Esta velocidad de bobinado puede ser cientos o
incluso miles de veces mayor que la velocidad lineal de la
solueidn polimerica en los orificios de la placa.

Bl compuesto o mezcla de compuestos de bajo peso mo-
lecular utilizados como disolvente puede &1 mismo ser 1{-
guido o gbélido a la temperatura ambiente.

En otra variante de realizacién de esta invencién gue
no altera su eaencia, se hace uso de una mezcla de compuesH
tos de bajo peso molecular, para ayudar al procedimiento
del polimero. Los componentes de la mezcla de bajo peso mo-
lecular en las proporciones utilizadas deben ser por coh-
pleto miscibles tan sblo a una temperatura elevada que, no
obstante, ha de estar por debajo de la temperatura de des-
composicién del polimero. Los componentes defajo peso mo-
lecular de la mezcla en las proporciones utilizadas no han
de ser miscibles, o serlo tan solo parcialmente a una tem=-
peratura algo inferior, por ejemplo a la temperatura ambien
te. La mezcla completamente miscible de los componentes de
bajo peso molecular debe ser un disolvente para el polime-
ro, por bajo de su temperatura de descomposicién. La pre-

senoia del polimero en el sistema como un componente ulte-
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rior, no debe aumentar sustancialmente las miscibilidad de
los componentes de bajo peso molecular, a una temperatura
inferior.

Cuando una solucibén polimerica caliente (o la concen-
tracibn precisa para determinarse mediante prueba y error),
utilizando una mezcla de disolvente de esta naturaleza, se
expulsa verticalmente desde una placa provigta de esificios|,
de la maguina de hilatura, en aire frfo, los flujos de so-
lucibn de polimero que caen, finos, al enfriarse, sufrirén
separacién de fase en dos o mids fases de diferente composgi-
cidn con respecto a los compuestos de bajo peso molecular,
A medida que esto sucede, précticamente todo el polfmero
se habrd concentrado en esta fase que constituye el disol-
vente mejor para el polimero, formando un gel de fibra con-

centrada continua. Los componentes de bajo peso molecular

de las fases pobres del polimero pueden permanecer bien dis
persos en la fase de fibra o llevados sobre la superficie
de fibra. Las fases pobres del polimero pueden ser liguidas
0 solidas a temperatura ambiente.

Las fibras asi formadas a una distancia de la placa
provista de orificios, pueden ser bobinadas sin romperse,
b una velocidad de varios cientos de metrog por minuto,
Si la concentracidén del pdIfimero en la fase gel de fi-
bra excede al 45% por peso de la fase, las fibras se pueden
hobinar a medida que se hilan, sin adherirse juntamente,
cuando se juntan sobre la gufa de hilo o la bobina. A con-
bentraciones algo inferiores del polimero en la fase de gel|
buxiliares textiles adecuados y conocidos en la industria
pueden utilizarse para evitar que las fibras ge adhieran.
Los filamentos que todavia llevan los disolventes de

hikatura pueden verse libres de estos mediante un lavado en
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una fase posterior de la operacidn, bien sobre las bobinas

bien pasdndolos sobre los carretes de lavado. EL flufdo
de lavado, é1 mismo debe, por regla general, ser un disol-
vente para los disolventes de hilatura y un no disolvente
para la fibra.

Una eleccidn cuidadosa de la composicién del flufdo
de lavado hace posible influenciar sobre la estructura fi-
nal de la fibra fina obtenida. De tal forma, un flufdo de
lavado debe ser seleccionado, para gque deje una estructura
de fibra porosa una vez gue 8¢ han extraldo los disolventes
de hilatura, o bien un flufdo de lavado que plastificard a
la fibra lo bastante para originar en ella un debilitamien-
to a medida que se produce la extraccién de los disolven-
tes de hilatura. También pueden producirse varias estructu-
rags de fibra intermedia.

Las fibras pueden ser posteriormente retiradas y aca-
bgdas mediante métodos conocidos en la industria, como en

los procedimientos de hilatura convencionales.

La concentracién de polimero mejor que se ha de utili-
zar con este wmétodo ha de ser establecida mediante prueba

y error. Depende esencialmente de tres pardmetros sobre la
interacecifn del disolvente de polfmeros, sobre el peso molet
cular del polimero y sobre la temperatura de hilatura.
Cuanto mejor sea el disolvente para un polimero parti-
cular mds elevada serd la concentracidén de la condicidn de
hilable éptima. Cuanto mds elevado sea el peso molecular &
el polfmero, mds inferior serd la concentracibén poliméri-
ca fara la condicibén de hilable Sptima. Las variaciones de
temperatura en este procedimiento se ven generalmente limi-~
tadas hacia arriba mediante la temperatura de descomposi-

cién del polimero o los puntos de ebullicién de los disol-

rentes, y hacia abajo por medio de la separacidén de fase o
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Précticamente, todas las soluciones de hilatura pre~

paradas conforme a los principios de esta invencién no
perderdn sus propiedades de formacidén de fibra continua

si, sin cambio alguno en la concentracién polimérica, cier

ta cantidad de material rellenador inerte se dispersa en
la soluccidn polimérica. la cantidad admisible méxima de
rellenador depende esencialmente de la influencia del re-
llenador sobre la fluidez de la solueidén de hilatura, pero
no de la concentracién absoluta del polfmero. Por consgi-
guiente, utilizando un polfmero de peso molecular realmen-
te elevado en un disolvente pobre, la concentracién poli-
mérica, necesitada de su condicién de hilable, puede man-
tenerge baja, con lo gue, cuando un rellenador se dispersa
en la solucién de hilatura, la proporcibén de peso rellena-
dor: polimero puede ser muy elevada. Debido a que el disold4
vente de hilatura se extrae més tarde de la fibra hilada,
se obtendrd una fibra con un contenido rellenador elevado.

BEs, por consiguiente, otra versidén de esta invencidn
la de proporcionar un procedimiento para la produccién de
fibras u otro artfculo en forma distinta, que tenga un con4
tenido rellenador elegado, frecuentemente excediendo del
50% del peso de la fibra.

Los ejemplos siguientes demostrardn la invencidn:

ZJEMPLO T,

Se disolvié alcohol de polivinilo, teniendo un grado
de polimerizacibn de unos 1800, en caprolactan conteniendo
el 3% de aiente de humectacibén Aerosol 0S a 1602C., para
formar una solucidén conteniendo el 25% del polimero. la
solucidn se expulsé verticalmente en el aire, a través de
una placa provista de orificios, y mantenida a 1658C, es-
tando provista de 6 orificics, de 1 mm de didmetro, a un

ritmo de 6 cc por minuto. Las fibras fueron bobinadas a




255

260

265

270

275

280

285

10

una velocidad de 600 metros por minuto.

Las fibras fueron posteriormente lavadas sobre la bo-
bina, con metanol, para extraer el caprolactan, dejando quT
despues ge secaran al aire.

A continuacién, las fibras fueron alargadas al calor,
en una abertura de aire, a 2202C, hasta alcanzar una longi-
tud de 3,8 veces su longitud original, dando como resulta-
do una fibra dotada de una fuerza o resistencia a la trac-
cibn de 6,7 g/den, a una elongacibn de rotura de 5% y un
filamento dnico denier de 1,68.

EJENPLO II.-

Se disolvid alecohol de polivinilo, teniendo un grado
de polimerizacién PD de unos 18oo, en caprolactan a 1422C,
para formar una solucién al 20%. La solucidén se expuls$ en
el aire al ritmo de 2,5 cc/min., a través de una placa pro-
vista de orificios en ntmero de 6, de un didmetro de 0,2
nm, y mantenida a una temperatura de 1702C. Las fibras se
bobinaron a una velocidad de 1000 metros por minuto.

EJEMPLO IIT.

Se disolvid alcohol de polivinilo conforme anterior-
mente eR bencenosulfona amida a 16020, para obiener una
gsolucion al 22%. Se expulsd el aire, a través de una placa
provista de un solo orificio de 0,3 mm de didmetro, al rit-
mo de 0,5 cc por minuto, bobinandose a una velocidad de
1000 metros por minuto.

EJEMPLO IV.-

Se disolvié aivohol de polivinilo conforme anterior-
mente en trimetilol propano, para obtener una solucién al
22%. La solucién se calenté hasta 1902C, expulsandose des-
pues al aire, é través de una placa provista de un solo ori
ficio de 0,6 mm de didmetro, a un ritmo de 1,5 cc por minu-

to, bobindndose a la velocidad de 1000 metros por minuto.
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BJEMPLO Vew

Se disolvid alcohol de polivinilo conforme anteriormen

T

te, en una mezcla de tiourea y agua, en la proporcion (por
peso) de 56 : 44 para formar una solucibn al 21%, que se m
wmantuvo a 952C,

La solucidn se expulsb al aire a un ritmo de 4,5 cc.
por minuto, a través de una placa provista de 6 orificios,
de 0,2 mm de didmetro, mantenida a una temperatura de 1158C;
Las fibras se bobinaron sobre una hobina a la velocidad de
400 metroa por minuto. Posteriormente s=e lavaron sobre la
bobina con metanol, para eliminar los disolvente de hilatu~
ra, dejandolas secar al aire. A continuacién se distendie-
ron o alargaron al calor, a través de una abertura de aire,
a 2202C, hasta alcanzar cuatro veces su longitud original,
dandc como resultado una fibra dotada de una resistencia a
la traccidén de 5,16 g/den a una elongacién de rotura de 3,8%
teniendo un filamento dnico denier de 0,8.

[BJEMPTO VIe~

Se disolvid aleohol de polivinilo conforme anteriormend
te, en una mezcla de urea 77, agua 21, y el agente de himecy
tacién Aerosol MA 2 partes por peso, para obtener una solu-
cidn al 23%. La solucién se mantuvo a una presibn de 2 at-
mésferas a 1152¢, expulsandose al aire a un ritmo de 4,5 coy
hin. a través de una placa provwista de 6 orificios, de 0,2
hm de didmetro, que se mantuvo a 1402C.

Las fTibras se bobinaron a una distancia de 150 cm de
la placa, a una velocidad de 250 metros por minuto. A con-
tinuacidn se lavaron con metanol sobre la bobina, hasta eli-
ninar los disolventes de hilatura, secédndose y alargédndose
hl calor hasta obtener una longitud 6,3 veces mayor, a una

temperatura de 2302C, obteniéndose una produccién de una
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fibra dotada de una resistencia a la traccidén de 8,4 g/den

una elongacifn de rotura de 4,3%, y un denier de fibra dni
ca de 1,36.

EJEMPLO VII.-

Se disolvié alcohol de polivinilo conforme anterior-
mente, en una mezcla de urea 77, agua 21,5 y Aerosol MA
1,5 partes por peso, para obtener una solucibn de una con~
centracibén g1 23% por peso de polfmero. La solucién se mand
tuvo a 1102C, bajo una presién de 2 atméferas, expulsando-
se al aire al ritmo de 18,6 ce/min., a través de una placa
provista de 15 orificios, de 0,2 mm de diametro, que se
mantuvo a una temperatura de 1402C.

Lag fibrag se bobinaron a 150 cm de la placa, a una
velocidad de 1200 metr&s por minuto. Después se lavaron so-
bre la bobina con metanol, para elifinar los disolventes
de hilatura, dejdndolas que se secaran en el aire.

A continuameibn se alargaron al calor, a travéa de una
abertura de aire, a 23020, hasta alcanzar una longitud 3,7
vefes mayor que la original, obteniéndose como produccidn
una fibra dotada de una resistentda a la traccidén de 4,6
g/den a una elongacién de rotura de 4,6%, y un denier de #
fibradnica de 1,08.

BEJEMPLO VIII.~

Se disolvié alcohol de polivinilo conforme al nidmero
7 en una mezecla de dimetil sulféxido y pentaeritritol, de
una proporcidn por peso de 6 : 4, a lacual se afiadid Aero-
gsol MA al 1,5%. la concentracién de polimerc fué de 26,5%
en la mezcla de disolvente, y la solucién se mantuvo a 1508
0. Se expulsé al airpe al ritmo de 4,5 ¢f/min., a través de
una placa provista de 6 orificios, de 0,6 mm de didmetro,

mantenida a 1602C, y bobindndose a una distancia de 150 cm




Las fibras se lavaron a continuacidén scobre la bobina,

350 con alcohol, para eliminar log disolvenies de hilatura,
dejédndolas secar al aire.

Pogteriormente se alargaron al calor, a 2202C, a tra-
vés de una abertura de aire, hasta alcanzar 3,25 veces su
longitud original, dando como resultado una fibra dotada
355 de una resistencia a la traccién de 5,32 g/den y elonga-
cién de rotura 4,4%.

EJEMPLO IXe—

Se digodvié alecohol de polivinilo conforme anterior-
mente, en una mezcla de dimetil sulféxido y pentaeritritol}
360 en la proporeion de 6 : 4, atindiendose 4cido bérico, o0,3%
por pesoO. La chncentracién de polimero en la mezcla disol-
vente fue 21,5% por peso, y la solucidén se mantuvo a 150%¢c}
Posteriormente se expulsé el aire, al ritmo de 4,5 ¢c/min,
mediante una placa proviata de 6 orificios, de 0,6 um de
365 didmetro. ‘

Lag fibras se bobinaron a un ritmo de 80 m/min., Poa~

13

teriormente, se extrajo el dimetil sulféxido sobre la bobi.
na con acetona, durante una hora, dejdndolas secar al aire}
Despues las Pibras fueron tratadas al calor, a 1302C, du-

370 - | rante una hora. Se lavaron deapued con agua fria y se seca

——

ron zobre carretas o devanaderas, y se alargaron directa~
mente al calor, hasta alcanzar una longitud 7,7 veces ma-
yor que la original,dando como resultado unas fibras dota-
das de una resistencia a la traceidn de 9,7 g/den y una
375 elongacién de rotura de 3,8%.

EJEMPLO X.~

Se disolvié alcohol de polivinilo en una mezcla de
dimetil sulféxido (6 partes), y pentaeritritol (4 partes),

afladiendose 0,4 % por peso de 4cido bbrico. La cohcentra-
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cién de polimero en la mezcla disclvente fue de 19%, ¥ 1a
solucidn se mantuvo a 1502C. Se expulsé al aire al bitmo
de 6 ce/min., a trevds de una pléoa provista de 6 orifi-
cios, de 0,6 mm de didmetro, manteniéndose la citada pla-
ca a una temperatura de 1408C.

Las fibras se bobinaron a una velocidad de 120 me~
tros por minuto} a una distancia de 150 cm de la placa.
Despues se extrajeron con acetona, se secaron y se calen-
taron sobre la bobina durante 2 horas, a 1302C, en un hor-
no. A vontinuacién se lavaron sobre la bobina con agua
fria, y la bobina se oolocl en acetona. Las fibras se ex-
trajeron por encima de la bobina e, inmediatamente, se a-
largaron al calor, a 2202C, para obtener una produccidn
de fibra dotada de una resistencia a la traccién de 10,4
g/den, y una elongacibén a la rotura de 3,6%.

EJEMPLO XI.-

Se disolvidé un cloruro de polivinilo de elevado peso
molecular, dotado de un valor K de 65 + 2 conocido como
Solvic 239 en una mezcla de caprolactgﬁ 81, cyclohexanona
18, y un estabilizador di-N-Oetiltin, conocido como Advans
tab 17 M una parte por peso, para obtener una solucidu con
teniendo el 26% de polimero.

La solucién se mantuvo y extrajo a 110¢C, al ritmo
de 1,5 ce/min., a través de una placa provista de 6 orifi-
cios, de 0,2 mm de didmetro.

Las fibras se bobinaron a una velocidad de 270 m/min.
g una distancia de 150 om de la placa de orificios.

Las fibras se lavaron sobre la bobina den metanol, y
se secaron.

A continvacién se alargaron al calor, a 1102C, hasta
alcanzar una longitud 4 veces mayor gque la original, dan~

do como resultado una fibra realmente blanca, dotada de
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una resistencia a la traccidén de 3,3 g/den, a una elongé;w
cibn de rotura de 7,2%, y un denier de filamento dnico de
0,59.

EJEMPLO XIT,=

Se disolvié cloruro de polivinilo, conforme al apar-
tado 11, en una mezcla de caprolactan 86, ciclohexanona 12,
y advanstad 17M, 2 partes por peso, para obtener una golu-
cién de un contenido én polimero del 30%. La solucién se
mantuvo a 1102C, expulsdndose despues al aire, & un ritmo
de 3 cc/min., a través de una placa provista de 15 orifi-
cios, y mantenida a 1158C, siendo 0,2 mm el didmetro de los
orificios.

Lag fibras se bobinaron a 150 cm de la placa, al ritmo
de 250 metros por minuto. Se lavaron sobre la bobina, pri-
mero con agua y despues con metanol, dejando que se secaran
a continuadidn.

Después se alargaron al calor, a través de una abertu-
ra de aire, mantenida a 1152C. hasta alcanzar una longitud
igual a 5 veces la original, obteniéndose fibras dotadas
de una resistencia a la traccién de 3,5 g/den, a una elon-
gacibn a la rotura de 12,5%, y un denier de fibra dnica de
0,5.
EJEUPLO XITT.~

Se digolvié un copolimero poliacrilonitrilo de grado
e fibra, conocido como Nyma-B, en una mezcla contenlendo
DMP 68, urea 30, y § -dimetil amino proprionitrilo 2 partes
por peso, para obtener una solucidn, con una concentraeidn
de polfmero de 24%, a 12520, La solucién se expulsb al ais
re, al ritmo de 9 cc/min., a través de una placa provista
de 15 orificios, de 0,2 mm de didmetro, y mantenida a 1552C
Las fibras ce bobinaron a una velocidad de 100 m/min.,

a2 una distancia de 150 cm de la placa. Pogsteriormente se
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lavaron con metanol sobre la bobina, y se secaron al aire.
Después se alargaron al calor, a 1%68G, hasta alcanzar una
longitud igual a 7,6 veces la original, dando como resulta-
do unas fibras dotadas de una resistencia a la traccudn de
4 g/den, a una elongacibén & la rotura de 7,%%, y un denier
de fibra Ynica de 0,97.

BJIEMPLO XIV.-

Se d.solvié un copolimero poliacrilonitrilo de grado
de fibra, conforme a Lo expuesto en el ejemplo 13, para ob-
tener una solucion de polfmero de 24,5%, en una mezcla con-
teniendo dimetil sulféxido 79, urea 19,5, y glicol de polie
tileno (DP 200) 1,5 partes por peso. La solucibén se mantu-
vo y se hild a 1058C al aire, a través de una placa provis-
ta de 15 orificios, de 0,2 mm de didmetro, a un ritmo de
9 of por minuto. Las fibras fueron bohinadas 150 cm de la
placa, a una velocidad de 160 m/min. Después fueron lava-
das en benceno, butanol y agua, sobre carretes o devanade-
ras, alargdndose a continuacidén al calor, hasta alcanzar
una longitud igual a 3 veces la original, a 140¢C., aflo-
jandose a 1702C, hasta obtener unas fibras d¢tadas de una
registencia a la traccién de 2,7 g/den, y una elongacién
de rotura de 15,9%.

EJEMPLO XV.—

Se disolvié un copolimero poliacrilonitrilo de grado
de fibra, conforme a lo expuesto en el ejemplo 13, para ob-
tener una solucién de 24,5% en polimero, en una mezcla con-
teniendo dimetil sulféxido 85, MgCl, x 6 Hy0 14, y glicol

de polietileno (DP 200) 1 parte. La solucién se mantuvo a
10580, y se expulsbé a través de una placa, a una temperatu-
ra de 1002G, al aire, a un ritmo de 6 cc por minuto, tenien

do la placa 15 orificios, de 0,2 mm de didmetro.
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Lag fibras se bobinaron 150 c¢m dé la placa, a una ve
locidad de 600 m/min. Posteriormente se lavaron en butanol,
seguido de benceno, y se alargaron al calor, hasta alcanzan
una longitud igual a 1,6 vefes la original, a 802C, obte-
niéndose una fibra dotada de una resistencia a la traccién
de 2 g/den, a una elongacién a la rotura de 26%, y un de~-
nier de fibra Unica de 1,67.

EJEMPLO XVI.—~

Se disolvié una muestra de polipropileno, dotado de
una viscosidad intringeca (n ) = 6, que utilizando la fér-
mula () ) = 1.1 x 1074 u0¢78 g¢ calchla tener un peso moled
cular de promedio de wiscosidad de por encima de un millén,
para obtener una solucién al 11,5% en naftaleno a 1659C.
La solucién se expulsd al ritmo de 1 ce/min. a través de
una placa provieta de un solo orificio, de 0,6 de didmetro,
mantenida a una temperatura de 1652C, y bobindndose a una
velodicad de 1000 m/min.

EJEMPLO XVIT.-

Se disolvié una muestra de polipropileno, conforme al
ejemplo 16, en naftaleno a 1802C, para proporcionar una 80+
lucién de hilatura con un contenido de polimero de 11,5%.
La solucién se expuls$ al ritmo de 3,6 ce/min., a través dq
una placa provista de 20 orificios, de 0,2 mm de didmetro,
y mantenida a 1T702C.

Lag fibras se bobinaron sobre bobinas, a la velocidad
de 250 m/min. Posteriormente se lavaron con éter de gasolis
na sobre la bobina, hasta eliminar el disolvente de hila-
tura.

EJEMPLO XVIITIe~—

Se disolvid una muestra de polipropileno, conforme al
ejemplo 16, en p-dicloro-~benceno a 1302C, hasta obtener un%

solucibn al 13%%, expulsdndose al ritmo de 0,5 co/min, a
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través de una placa, mantenida a 1302C, y provista de un .
solo orificio de 2 mm de didmetro. La fibra se bobind a la
velodidad de 1500 m/min.

EJEMPLO XIXo=-

Se disolvié una muestra de polipropileno, conforme al
ejemplo 16, en una megcla, en la proporcidén 1 : 1 de naf-
taleno y cera de parafina (m.pt. 702C = punto de fusién),
a la temperatura de 1752C, para obtener una solucién de fit
latura con un contenido de polfmero al 17%. La solucién se
expulsd al ritmo de 9 cc/min., a través de una placa, man-
tenida a 1758C, provista de 6 orificlos, de 0,8 de didme%
tro. Las fibras se hobinaron sobre las bobinas, a la velo-
cidad de 400 m/min, lavandose en éter de gasolina, sobre
las bobinas, y secandose después.

Se alargaron al calor, a 1258C, hasta alcanzar una
iongitud igual a nueve veces la original, obteniéndose una
fibra ccn una resistencia a la traccibn de 7 g/den, a una
elongacifn de rotura de 17%, y un denier de filamento vni-
co de 0,72.

EJEMPLO XX,

Una muestra de polipropileno, conforme al ejemplo 16,
ge disolvié en una mezcla de 88 partes de para-dicloro-
benceno, 10 partes de cera de parafina y Aerosol Ma dos
partes, para obtener una solucibén de filatura con un con-
tenido de polimero al 16%, a 1702C. La solucidn se expulad
verticalmente, al ritmo de 9 cc por minuto, a través de

una placa provista de seis orificios, de 0,6 de didmetro,

y mantenida a una temperatura de 1702C. Las fibras se bobi
naron sobre bobinas, a una distancia de 150 cm de la placa
de orificios, a la velocidad de 200 m/min. Se lavaron con

éter de gasolina sobre la bobina, hasta eliminar los di-
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solventes de filatura, se secaron y ae alargarom al calor,
a través de una abertura de aire, a 1258C, hasta alcanzar
una longitud 8 veces mayor que la original, obteniendose
unas fibras dotadas-de una resistencia a la traccidn de 7,4
g/den, a una elongacién de rotura de 20% y un denier de fid
bra dnica de 2,14,

LIEMPLO XXT .=

Se disolvid una muestra de polietileno, conocido como
polietileno AC=-X cuyo peso molecular viene dado en la fa-
bricacion como de 1 a 3 millones, en naftaleno a 180%C.,
para obtener una solucién de hilatura, dotada de un conte-
nido de polfmero al 3%. La solucidén se expulsé al ritmo de
0,5 ce/min., a través de una placa mantenida a la tempera-
tura de 1809C, provista de un solo orificio, de 0,6 de di4-

metro. La fibra se bobind a la velocidad de 800 m/min.

EJEMPLO XXIT,~

| Se disolvié una muestra de polietileno, conforme al
ejemplo 21, en una mezcla 3 ¢ 1 de naftaleno y azufre, a
una temperatura de 1509C, para proporcionar una solucién de
filatura dotada de un contenido de polimero de 2,75%. La
solucibén se expulsb al ritmo de 2 cc/min. a trabvés de una
placa nantenida & 1702C, provista de un solo orificio, de
0,6 mm de didmetro. .

La fibra se bobind a la velocidad de 200 m/min. Des-
pues de extraer el naftaleno lavando con éter de gasolina,
la fibra que quedd tuvo un contenido rellenzdor de aszufre
del 90% de su peso.

BJEMPLO XXTITTI,~

Se disolvieron 3 partes de polietileno de elevado pesd
molecular, conforme al ejemplo 21, a una temperatura de
1508C, en 97 partes de baftaleno, afladiendo despues 5,5

partes de negro de humo (50% comp.), dispersdndolo finalmen
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te. La solucién se expulsé al ritmo de 2,5 cc/min., a tra-
vés de una placa mantenida a la temperatura de 1588C, pro-
vista de un solo orificio, de 2 mm de didmetro.

La fibra se bobiné a la velocidad de 200 m/min.

Despues de exiraer el baftaleno, lavando con éter de
gasolina, la fibra tuvo un contenido rellenador de carbén
del 64%, siendo eléectricamente conductor.

EJEMPLO XXIV.-

Se disolvib alcohol de polivinilo, conforme el ejem-
plo 1, en una mezcla 6 : 4 de dimetil sulféxido ¥y bentae-
ritritol, a 1502C., proporcionando una solucién de filatu-
ra del 26,5% en polimero/ Bn esta solucién se dispersdé una
resina de intercambio de ién, conocida con el nombre de
Dowex 50, de un tamafio de particulas entre 200 y 400 de
malla. El peso afladido de la resina de intercambio de iones
fue de 28% del correspondiente al polimero. La solucibn se
extrajo al ritmo de 5,1 ce/min., a través de una placa man
tenida a la temperatura de 1502C, provista de 6 orificios,
de 0,8 mm de didmetro, y las fibras se bobinaron a 150 cm
por debajo de la placa de orificios, al ritmo de 120 m/min

Las fibras se lavaron sobre la bobina con una solu~ .
ciénAde sulfato sédico, dejando despues que se secaran al
aire.

7 A continuacién se trataron al calor sobre la bobina,
a 13040, durante una hora en un horno, después de lo cual
el sulfato sbdico de adherencia fue eliminado con agua pu-
ra y secado. Degpues se alargaron al calor hasta doblar su
longitud originel, a 18082C, obteniendose una fibra con una
espegie de cuentas o perlag de intercambio de iones encaja-
das en ella, las cuales componian el 28% del peso de ia

fibra.
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NOTA % Descrito suficientemente lo que antecede =bélo res-
ta sefialar que en ba presente invencidén lo que se declara
propio y nuevo de la Entidad solicitante es lo contenido

en las siguientes

REIVINDICACIONES

1 - Un método para la preparacidén de fibras obtenido
de polimetos termosensitivos caracterizados porque estos
requieren un compuesto de bajo peso molecular y mezcla de
compuestos para plastificacidn o disolucidn, con objeto de
gue el citado polimero adquiera la propiedad de hilable,

a través de placas provistas de orificios, sin que experi-
mente una excesiva degradacién o descoloracién.

2 - Un método para la preparacién de fibras conforme
a la reivindicacidén 12, caracterizado porque el compuesto
de bajo peso molecular, o la mezcla de compuestos de bajo
peso molecudar, se selecciona en forma tal que disolverd
al polimero a uns temperatura por debajo de la de desconm-
poaicidn del mismo; y que no sea miscible, o gque lo sea
tan solo parcialmente fon el polimero, a alguna otra tem-
peratura inferior.

3 - Un método para la preparacién de fibras conforme a
la reivindicacidén 1, caracterizado porque se utiliza una
solucibn homogénea de dos o mds compuestos de bajo peso mo
lecular, que puede disolver al polimero por debajo de su
temperatura de descomposicidn, y que experimentard la fase

de separacién en presencia del polimero, a una temperatura

13
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dos o més fases de difer ntes composiciones con respecto

a los componentes de bajo peso molecular; con lo gue se
origina que el polimero se concentre preferenteumente en u-
na de la fase,

4 ~ Un método para la preparacién de fibras, conforme
a la reivindicacién 1, caracterizado porgue un descenso
en la temperaturg, tan solo origina que el polfmero se des-
prends de su solucidn, en un flujo de solucién de polimero
fino, formando ung fibra.

5 - Un método para da preparacidén de fibras conforme
a la reivindicacibn 1, caracterizado por emylearse en el
mismo scluclones cén concentraciones de polimero, entre
2,5 ¥y 3%%, sin la utilizacidn de un bafio de coagulacibn o
una cdmara de evaporacidn de disolventes, con anterioridad
a la disposicidn de las fibras sobre las bobinas.

6 - Un método para la preparacidén de fibras, segun
reivindicaciones de 1 a 5 caracterizado por emplearse so-
luciones de concentraciones de polimero, entre 2,5 y 33% ,
sin extraer una parte considerable del disolvente, con an-
terioridad a la disposicién de las fibras sobre carretes o
rodillos de transporte.

7 - Un método segun reivindicaciones de 1 a 6 carac-
terizado por emplearse soluciones de alcohol de poliviniloy
partiendo de concentraciones de polfmero entre 5 y 30%,
sin utilizar ni un bafio de coagulgeifn ni una ofmara de e-
vaporacién de disolventes.

8 - Un método conforme a la reivindicacidén 7 caracte-
rizado porque se toma la fibrae hilada a velocidades de bo-
binado que exceden a los 50 metros por minuto.

9 - Un método segun reivindicacibén de 1 a 8 caracterid
zado por emplear poliacrilonitrilo o copolfimero de aorilo-

nitrilo, conteniendo por lo menos el 85% de acrilonitrilo,
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partiendo de soluciones de polfmero o una concentracién
entre el 5 y el 30%, sin utilizar ni un balio de coagula-
cién ni una cémara de evaporacidén de disoclventes, con ante-
rioridad a que lag fibras se lleven a lag bobinas o cilind
dros de transporte.

10 -~ Un método segun reivindicacién 9 éaracterizado
por el empleo de fibras de poliacrilonitrilo o copolimeros
de acrilonitrilo, conteniendo por Lo menos el 85% de acri-
lonitrilo, dejan@o que la fibra se bobine a una velocidad
de por lo menos 50 metros por minuto.

11 - Un método segun reivindicacidén de 1 a 10 caracte-
rizado por el empleo de fibras con poliolefinas teniendo
un peso molecular que exedédd de 750,000, sin utilizar un
bafio de coagulacidén ni una cémara de evaporacién de disol-
ventes, con anterioridad a que las fibras se lleven a las
bobinas 0 a los c¢ildndros de transporte.

12 - Un método conforme a la reivindicacidén 1l carac-
terizado porque lag velocidades de bobinado exceden a los
50 metros por minuto.

13 - Un método segun reivindicasién de 1 a 12 carac-
terizado por el empleo de fibras con contenidos rellenado-
res sblidos, excediendo del 10% del peso total de la fibra)
sin utilizar bafio de coagulacibén ni cdmara de evaporacidn
de disolventes.

14 ~ UN METODO PARA LA PRODUCCIDN DE FIBRAS OBTENIDAS
DE POLIMEROS TERMOSENSITIVOS.

- e Y e e e e
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Todo seglin va descrito en este memoria que consta de
veinticustro hojas foliadas ¥y esoritas por una sola cara

con un total de selscientas ochenta y nueve lineas.

Madrid, 20 diciembre 1965,

Delo
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