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"Procedimiento para producir una fibra sintética

partiendo de un producto termopléstico".

Folicitanter AMERICAN CYAWAMID COMPANY, sntided norteamericana,
residente en: Berdan Avenue, Township of Wayne,

Estado de New Jersey, EE. UU. de A.

Este invento se refiere a la preparacidn
de fibrasg sintéticas partiendo de polimercs y copo-
limeros de acrilonitrilo. De una forme mAs particu
lar, se refiere a ciertos perfeccionamientos nuevos

5. y Utiles de un procedimiento para la produccidén de
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fibras (incluyendo las monofilsmentarias y multitila~
mentarias ) nertieudo del nroducto soluble termopldsti-
co de la polimerizacidn de una masa polimerizable que
coumprende principalumente acrilonitrilo.

Hasta el momento se han sugerido diversos
nétodos para la produccidn de filamentos, peliculas
v otros articulos moldeados o extruldos partiendo del
acrilonitrilo (acrilonitrilo polimérico) y de los Co-
polimeros o interpolimeros con ume mayor proporcldn
de acrilonitrile y una menor proporcién de otro mond-
mero o mondmeros. Por ejeuplo, en la Patente lNortea-
mericana de Aein n? 2.117.210 se propone gue el poli-
acrilonitrilo se disuelva en wn compuesto de asionio
cuaternario coito es el cloruro de benzil piridinio ¥y
que la solucién resultante se emplee para hacer pe-
lfculas, hilados y otros cuerpos moldeados o extrul-
dos. Asimis.io, en la Patente Norteamericana de Kein
n? 2.140.921 se propone que diversos compuestos de
polivinilo incluyendoe poliacriloniirilo y copolimeros
de acprilonitrilo con otro compuesto vinilico =e
disuelvan en soluciones acuoses concentradas de se~
les inorgénicas (uwetdlicas), V.g., cloruros, bromu-
ros, ioduros, tloclanatos, percloratos y nitratos y
que las soluciones resultantes se usen en la manufactura
de hilados, peliculas, etc. &n las Patentes Nortea-
mericanas ne 2.404.713 ~728 se describen varias so=
luciones disolventes orgénicas de poliacrilonitrile
v copolimeros de por lo menos un 85% en peso de
acrilonitrilo con otro mondmero, Collo asimisip el uso

de dichas soluciones para la elaboracidén de hilados,
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peliculas, etc. ¥n la mayoria de estas ﬁltimaé paten—
tes se mencionan las de Rein, asl como las dificulta~-
des encontradas cuando se intentd producir filementos
Gtiles y otros articulos extruldos o moldeados partien
do de soluciones de poliacrilonitrilo del tipo propues
to por Rein.

El invento descrito y reivindicado en wl sg
1lcitud copendiente n? de Serie 772.200, presentada
el 4 de septiembre de 1947, se basa en mi descvbriumien
to de que se pueden producir peliculas, filamentos, hi
lados y otros cuerpos, susceptibles de ser tefildos,
partiendo de productos de polimerizacién de acrilonitri
lo del tipo descrito de una forma general en el segun-
do pérrafo de esta memoria y de una forma mde espéeifi
ca en lag patenties mencionadas anteriormente asi coumo
més adelante, precipitando o coagulando el producto de
la polimerizacidn con su forma deseada aproximada de
una solucién del misiio coagulable en agua (v.g., solu-
ciones salinag acuosas concentradas del tipo descrito
por Rein en su Patente N2 2.140.921 ), efectudndose la
precipitacidén poniendo en contacto la citada solucidn
con w liguido frio coagulante que comprende agua, mds
particularuente un coagulante que se halle & wna tenpe
ratura no superior a practicamente + 10 ¢ C. Lgte coa~-
gulante no es disolvente del producto de la polimeriza
cidn pero disolverd el disolvente en el que se disuel-
ve el citado producto. Sorprendentemente, se descubrid
que ianieniendo la temperatura del bailo acuoso coagulan
te a una temperatura de + 10 2 C o inferior, v. g. del

orden de =152 C, a + 102 C. y preferibleuente de —-152 C.
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a aproxinadamente + 52 C, los geles precipitudos son
en general claros o sensiblemente claros, fuertes, dig
tiles, y, en filauwentos hilos u otras formas, pueden
estirarse pare orientar sus moléculas, aumenbtando asi
su capacided de adherencia, resistencia a la traccién,
tenacidad, elasticidad y en cualguier caso, uejorando
las propiedades del producto acabado. Por el éénééario,
si se empleen teuperaturas bien por encima de + 102 C.
V.Z., temveratuiras del orden de 202C a 502C o . ufg ele-
vadas, los zeles precipitados en general son osturos

u opacos, débiles, gquebradizos, tienen auy poco o nada
de tenacidad, ductilidad y no son sisceptibles. de" estira
je para orientar sus moléculas y por consiguiéﬁ%é me-
Jorar las propledades del material seco.

El invento descerito y reivindicado en mi
aplicacidn copendiente anteriormente mencionada n? de
Serie 772.200 se basa en mi descubrimiento se pue&en
me jorar las proviedades de los geles precipitados da-
dos forma, v.g., extruldos, en filamentos simples o
niltiples, que en conjunto pueden designarse como hi-
lados o fibras y que se han formado en un coagulante
liguido frfo que comprende agua & baja telperatura
del orden mencionadoe en el pirrafo anterior, sometien-
do el maturial precipitado a tensién en estado himedo
esponjado, como por ejemplo por estiraje, en contacto
con humedad o agua a una elevada temperatura, especl-
ficduente a wna tenperatura del orden de unos T02C. a
unos 1102 C, Con ventaja es el aguva de T0¢ C a 1002 C.
¥s; preferiblemente de 902C 2 100¢ C, el medio flufdo

con el que se puede poner en contacto la fibre preci-
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piteda o gelificada u otro mducto durante la operacidn
del estiraje, pero, si se desean euplear teuwperaturas
superiores & los 1002 C. v.g., 1102 C., se puede euplear
entonces wna atudsfera de vapor saturado. Pura obtener
5e wos resultados dptimos durante el estiraje es impor—
tante que haya presente humedad o agua. Estirando en
hinedo de esta foruma el producto precipitado,ﬁmﬁé PRI
tlcularsente & un grado de dos veces su longitud origi
nal ( o sez un wminimo del 100% ) y preferibleménte de

100 2 a 20 o 30 veces su longitud original, las moléculas
se orlentan & lo largo del eje de la fibra y asi se ob-
tiene un producto con una resistencia aumentada a la
traceidn, fibrilacidn pronunciada, tenacidad, elasti-
cidad y otres vropiedades mejoradas.

15, Bl presente invento se reficre a ciertos per~
feccionanientos nuevos y Gtiles en el procedimiento de
la produccién de hilados o fibras partiendo de poli-
meros y copolfumeros de acrilonitrilo segin se describe
v relvindica en mi solicitud copendiente antes mencio-

20 . nada n? de Serie T772.200 y mds en particular, de acuer-
do con una modalidad del invento, a un procediuiento
perfeccionado por el que la fibra gelificada en agua
o esponjada en ague y estirada del producio de la po~
ligerizacidn de acrilonitrilo puede secarse de una for-

25, ma continua o, preferiblemente, hilada, estirada y se=
cada de wa forua continua obteniéndose una fibre o
hilo nmds rédnidamente y con un wini.o de manejo para
gque el producto sea mds uniforme y se halle menos erpues
%o al deterioro durante el proceso de elaboracién que,

30. por ejemplo, una fibra ¢ hilo hiledo en paguete. De unae

-
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forma especiflca, una moggl%dagsdel invento se refiere
a un procedimiento nuevo y perfeccionado de produccidn
de una fibra sintétice partiendo de un producto soluble
y termopldstico de poliierizacién de una masga polimeri
zable que comprende principalmente acrilonitrile, cuyo
procedimiento comprende las operaciones de extruir el
citado producto de lo plimerizacién en forma de Tibra
partiendo de una solucidn coagulable en agua de dicho
producto e, inmediatsiiente después de la extruéidn, PO
ner en contacto la masa extrulda con un coagulante 1li-
quido que comprende agua, halldndose dicho coagulante
a une temperatura no superior a + 10¢ C, precipiténdo-
ge asf{ el citado producto de la solucidn en forma de
un gel susceptible de ser estiradeo; estirar el cifado
gel en presenciz de humedad y a una temperatura del or
den de unos 70 ¢ C a unos 110 ¢ C; aplicar wn liquido,
(1fquido voldtil), més en particular una dispersién
acuosa que contiene un compuesto antiestdtico (Vege,
guanilurea o una sal de guanidina de un éster de hidro
carburo mono-alifdtico o dcido sulfdrico, mds en parti
cular uwna sal en la que el grupo hidrocarburc alifdti-
co contenga de 12 a 18 dtomos de carbono, inclusive) al
gel estirado, o sea, a la fibra estirada en estado ge~
lificado; y secar de wna forme continua la fibra geli-
ficada resultante mientras se mueve en un trayecto hell
coidal, en particular haciendo que se mueva la fibra
gelificada en un recorrido helicoidal en contacto con
una superficie, preferiblemente lisa, giratoria (vegey
una superficie de acero inoxidable *ullaa), de la que

al menos una parte se caliente a una temperatura su-
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fucientetiente alte para secar dicha fibra bien prédcti-
damente hasta la total aridez o haste un grado deterul
nado de humedad. s importante que la fibra gelificada
se trate con un commuesto antiestdtico antes de su ge-
cado, puesto que, de otro modo, la acumulacidn de elec
tricidad estdtica en las fibras seczs produce o tiende
a producir un abalonudo en el filamento y hace;éx%remg
damente diffcil, si no impesible, el secar las'%ibras
gelificadas hiimedas de una forma continua con un zredo
de éxito que reuniera las exigencizs de una operacién
& escala comsrcial.

Otra mpdalidad del presente invento consiste
en la operacién de estirar la fibra gelificada del pro
ducto de polimerizacidn del acrilonitrilo en presencia
de humedad, a una temperatura del orden de 702 C. a
unos 1002 C. y, también mientras se halla en una linea
tangente & dos superficies circulares giratorias, en -
tre las cuales no existe otro punto de contacto sdlido
de friccién, siendo mayor la velocidad periférica de
una de lag citadag superiicies giratorias que la velo-
cidad de la otra pura mantencr asd la fibra gelificada
ba jotensién. Entre las ventajas de esta operacién par-
ticular en la produccidn de fibras sintéticas partienw
do de wna solucidn coagulable en agua de un producto
de polimerizacibén del &crilonitrilo pueden mencionarse
lag siguientes:

Bl hilo, durante la operacidn de estiraje,
puede verze sujeto a deterioro mecdnico, Vv.g., rotura
de filamento, abrasién, etc., cuando se pone en contac

to de Triccidn con dispositivos tales como ganchos, 1o
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dillos o poleas, que se usan normalmente para suidergir
el hilo en el balo. Segin el presente invento, dichos
defectos se eliminan empleando aparatos de un diseflo
tal que no existe contacto de friccidn en el hilo duran
te la critica overacién de estiraje por lo que la fi-
bra gelificada se orienta a lo largo del eje de la fi-
bra.

Otra caracteristica de novedad del presente
invento comprende la overacldn de aplicar en la fibra
gelificade (o sea, despuds de la coagulacidn de ia solu
¢ién que contiene el acriionitrilo polimérico en-un ba
#Ho de un 1fquiGo coagulante frio que comprende agua) un
compuesto de tratamiento liquido frio que couprende
ague mientras que la fibra gelificada se mueve en un
recorrido helicoidal., Bste compuesto de tratamiento 11
quido deberd hallarse izualmente 2 una temperatura que
no exceda de + 102 C,, por ejemplo a una tedperatura
del orden de =152 C. a + 102 C. y, preferibleitente a
une temperatura del orden de aproximadamente 02 C, a
aproximadanente + 52 C., Este compuesto de trataumiento-
1{iquido frio, que preferiblemente estd coupuesto de
agua e baja temperatura segin se ha indicado enterior-
mente, se aplica convenienteunente en la fibra gelifi~
cada amlentras ésta se mueve en un recorrido helicoidal
en contacto con una superficie giratoria suvave y lisa
que, igualuenie, se halla a una temperabturs no supe~
rior a + 102 C, . La superficie giratoria puede tener
la forma de un par de rodillos cilindricos sobre los
que avanzan las espiras de la fibra gelificada desde

el extremo de entrada hasta el de salida., Hstos rodi-



1llos pueden estar convenientewente inclinad3§’en un én
gulo apropiado, por ejemplo, a un &ngulo de aproximada
mente 292 a unos 109, v. g., unos 5¢ y aplicarse el
agente de trafamieito en el extremo de salida de uno o
5. ambos rodillos por lo que la fibra se trata simultédnea
nente o se lave con el agente con el compuesto de tra-
tamiento o lavado. Por la aplicacidén de, por ejemplo,
agua fria a las espiras en avance de la fibra gelifi-
cada, cualquier residuo de iupurezas solubles en ague

10. que pudiersn hallarse presentes en la fibra o en sus
superficies exteriores, como, por ejeuplo, los rasiros
de sales, cuyas soluciones pueden haberse utilizado en
la disolucién del producto de polimerizacidn dz=l acri-
lonitrilo, se quitarén de la fibra gelificada antes

15. de la operescidn de estiraje. La eliminacidén de rastros
de dichag impurezas solubles en agua supone la venta-
ja de que permite un estiramiento éptimo de la fibra
gelificade con la correspondiente uejora en el produc-
to final.

20. Lo etapa final del proceso de elaboracidn
couprende el secado de la fibra estlrada. Esta opera=-
cidén puede realizarse por procedimientos tradicionales
como por ejemplo a bemperatura ambiente sobre una bo-
bina u otro disvosiftivo en el que se pudiera haber re-~

25. cogido la fibra estirada; o bien dicho secado puede efec
tuarse de una formsy continuve mediante el uso de rodi-
llos calientes convergentes cowo log descritos en ui
golicltud antes mencionada n? 68,370, actualmente aban
donada y en mi solieitud copendiente n? de Serie

30. 146,880, presentada el 28 de febrero de 1950, en cali-
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dad de divisién de dicha solicitud N2 68,370. Segin se
expone en dichas sollcitudes, diche operacién continua
de secado comprende el secado ininterrumpido de la fi-
bra gelificada estirada, a la que se ha aplicado pre-
viamente un compuesto que contiene un agente antiestdti-
co, haciendo que la fibra se mueva en un paso helicoi-
dal, més en particular cuando se halla en contacto con
una superficie de la que al menos una parte se ca;ienta
& wa temperatura suficientemente alta para secar la
fibra.

Las caracteristicas de novedad de mi invento
se exponen en lasg reivindicaciones adjuntas. El iuven=-
to en si comprenderd con mayor facilided por la &es-
ceripeidn sigulente més detallada referenciada por el
plano adjunto en el que la Figura 1 es una vista de
costado semiesquemétiice, parcialmente en seccidn, de
una forma de aparato que puede usarse pare llevar el
invento e la préctica y que le sirve de ilustracidn;
la Figura 2 es une vista en seccidén transversal tomada
de la linea 2-2 de la Figura 4; la Figura 3 es tembién
we vista de costado semlesquemdtica, parcialmente en
secclén de otra forma preferida de aparato que se puede
euplear para realizar el invento; y las Figuras 4, 5 3
6 representen esquemdiicamente otras formas de apare=-
Y08 que se pueden emplear para el estiraje de la fibre
gelificada mientras se halle en une linea tangente 2
dos superficies giratorias circulares y entre las cua-
les no existe otro punto de contacto s6lido de frie-
cién.

Pare llevur el invento a la préctica, prime~-
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ro se prepara primero un polimero o copolimoro de acrdi
lonitrilo de acuerdo con los procedimientos actualumen-
te bien conocidos de los expertos en la materia. En la
preparacidén de copoliumiros se eaplea una mezcla de mo=-
némeros que comprenden principalmente, o sea una pro-
porcidn preponderante en peso, de acrilonitrilo y pre-
feribleiuente el acrilonitrilo constituye por lo nenos
un 50% en peso de la mezcla de wondueroc. Si er la mez
cla de ondmeros hubiera presente menos del 50% ea peso
de acrilonitrilo, no se obtendrian todas las ventajas
del invento al elaborar el copolimero resultante de
acuerdo con el invento. La mezcla monomérica deberd
contener por consiguimmte mds del 503 en peso d¢ acri-
lonitrilo, v.g., del 55 al 99,5% en peso de acrilsni-
trilo. Se pueden citar co.o ejomplos ilustrativos de Lo
néueros que pueden copolimerizarse con acrilonitrilo

en proporciones dentro de los liumites mendionudos para
formar un copolfw ro, mds particularmente un copoliilero
teruopldstico, los compuestos gque contienen un grupo
sizple de CHp=C<, como por ejemplo los ésteres vini-
licos especialumente los ésteres vin'ilicos de deldo
monocarboxilico alifdtico no saturado, v.g., acetato

de vinilo, proyonato de vinilo, butirato de vinilo,
etc., dcidos acrilicos y aleacrilicos (V.g., metacri~
lico, etacrilico, ete. ) y los éstercs y amidas de di-
chos dcidos (v.g.,acrilatos y metacrilatos metilicos,
etilicos, propilicos, butilicos, et., acrilamida, me-
tacrilenida, N-metil, -etil, -propil, -butil, etc.
acrilawidas y metacrilanidas, et. ) wetacrilonitrilo,

etacrilonitrilo y otros acrilonitrilos suctituldos con
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acrilicos y otros que sean copolimerizebles con acri-

lonitrilo mare producir copolimeros ter.opldsticos.
Paubién pueden polimerizarse los ésteres algullicos de
alfa, beta-ingaturados dcidos volicarboxilicos con acri
lonitrilo pure foruar copollueros Gliles para la préc—
tica de este invento, v.2., los ésteres dimetiiiéos,
etflicos, wropiiicos, butllicos, etc., de dcidom ma-
1éico, fundrico, citrecdnico, etc.

Un procediniento apropisdo para la polimeri-
zacidn de acrilonitrilo imonomérico o mezela de mond=—
meros es en una eawlsidn acvosae eupleando un cabtuliza-
dor de polimerizecidr apropiado, v.g., persulfato de
amonio. I’y obstante, se pueden euwplear taublén otra pro
cedimientos de polimerizacidn, v. g., procediuientos
coio Llos descritos en la Pstente Horteamericana de Bauer
y otro I 2.160.054. %1 acrilonitrilo polimérico o copo
limérico puede ser de cual uler peso molecular apropia
do pero, norualienie, serd del orden de 15.000 a
300,000 o superior, calculado segin wedidas de visco-
sidad euwpleundo la ecuacién de Staudinger (referencia:
Patente Torteanericana M 2.404,713).

El acrilonitrilo polimérico o copolimérico
se disuelve entonces en un disolvente del que se preci
Plta el polimero o copolimero o se coagula cuando la so
lucidn se pone en contacto (v.g., inmediatamente des-
pués de la extrusidén ) con un liguido coagulante com-
puesto de agua, nds particularmente agua a una tewpera
tura no superior a + 102 C, preferiblemente a mwna tem-

peratura de 52 C o inferior, v. g., de =102 C. a + 52 C,
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Son ejemplos de dichos disolventes las soluciones acuosas
concentradas de sales inorgénicas solubles en agua, particu
larmente aquellas sales que produzcan lones altamente hi-
dratados en solucién acwosa, v. gr., los cloruros, bromu-
ros, ioduros, tiocianatos, percloratos y nitratos, cuyas
gseles se detallan en la anteriormente mencionada patente
de Reih N¢ 2,.140.921 y las soluciones acuosas concertradas
de dichas sales que son los disolventes preferideces para el
producto de polimerizacién del scrilonitrilo, en particu-
lar acuel producto que contiene en sus moléculas un tér—
mino medio de por lo menos un 85% en peso de acrilenitri-
lo combinado, para llevar a la prédctica este invenio. En
algunos casos se pueden usar soluciones acuosas saturadas
o cagl saturadas. Son ejemplos més especificos de dichas
sales inorgénicaes solubles en agua el cloruro de cinc,
cloruro de calcio, bromuro de litio, bromuro de cadmio,
loduro de cadmio, tiocianato de sodio, tiocianatoe de cine,
perclorato de sluminio, perclorato de calcio, nitrato de
cine, etc. Otros ejemplos de disolventes apropiados son
las soluciones acuosasg concentradas de tioclanato de gue-
nidinae los tiocienatos de guanidina mono-(alquil bajo)=
sustituldos y los tiocianatos simétricos y asimétricos de
guanidina di-(alquil bajo)- sustitiddos. Estas soluclo-
nes que contienen acrilonitrilo disuvdio polimérico o co-
polimérico se describen con mayor detalle y se relvindi-
cen de wa forme especifica en mi solicitud copendiente

de n® de serie 772.201, presentada el 4 de septiembre de
1947, actualumente Patente N2 2.533.224, enitida el 12 de
deciembre de 1950,

Al llevar a le prdctica el presente invento es
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importante que el bafio en el que la solucidén del acrilo-

A0

i
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nitrilo polimérico o copolimérico se coagula, se halle &
vna temperturae no sensiblemente superior & + 102 C y,
preferiblemente, & + 52 C o ain menory V. &, -102 C o

+ 12 C o + 22 C. Ias tempemburas por debajo de -15¢ C,
Veges — 202 C o ain menores pueden emplearse, s;.se de~
sen, pero esas temperaturas son mds diffciles y costo-

sas de mantener y no parsce que se consigan ventajas par-
ticularses con su empleo. Mediante el uso de un baflo coa-~
gulante acuoso & baje temperatura seglin se ha indicado,

el material precipitado, coagulado y dado Hrma, particun-
larmente de fibra extrufda gelificada o esponjada en

agua o hilo, resulte transparente o sensiblemente tremns-
parente, coherente, tiene une elasticidad considerable

y une gran tenecidad y es susceptible de ser orientads,
Vege, por estiramiento. Por el contrario, cuando el bafic
coagulante acuoso se halla & una teuwperatura sensiblemen=-
te por encimg de + 102 C v.g., 202 C. o 252 C o méds ele-
veda, la fibra resulitante o hilo fesulta cdn frecueneia
opaco o descolorido, muyporoso ¥y tiene muy poca resisten-
cie mecénica o carece de dicha resistencia. Ademés o bien
no es susceptible de estiramiento o tiene un grado muy
bajo de capacidad para el egtiramiento, produciendo al
secarse wne fibra o hilo quebradizo que no se puede utili-
zar en trabajos textiles. Ademds, cuando se producen multi
filamentos con la ayuda de un bafio cosgulante & baja tem—
peratura como se ha descrito, los filamentos individuales
gelificados o esponjados en agua no tienen lea tendencia

de adherirse entre si. Esto resultd completamente sorpren-~

dentemente inesperado, como asimismo el hecho los produc—



5

10,

15.

20.

25,

30.

15

tos esponjados o gelificados podr{an dejarse casl comple-

tamente libres de sales sin dificultad alguna, ain en

un bafio coagulante especlalmente en vista del hecho de
que estos descubrimientos son directamente contrarios e
las ensefianzes de las técnicas anteriores. Por ejemplo,
en la patente N2, 2. 404.716 y en otras muchas patentes
se afirma que ha sido pricticamente imposible usar las
gsoluciones propuestas en la Patente Rein N2 2.140.Y21

en la produccién de hilaturas y peliculas y que su ex—
trusién en baflos coagulantes, incluyendo aquellos no sol-
ventes pare el poliacrilonitrilo, como es el agus, solu~
ciones dcidas dilufdas, soluclones salinag diluldas, etec,
da por resultado la formacidn de ariticulos extruldos o
moldeados que contienen grandes cantidades de componente
de sales inorgdnicas del disolvente. las técnicas anterio-
res enseflaban también que eptas sales se distribufan por
toda la estructura, que las fibrag poseian propiedades
fisicas deficientes y que la extracién o eliminacién de
dichas sales, cuando era posible, daba por resultado la
formacidn de una estructura prosae , esponjada, débiles

e indeseables muy quebradizas y completamente inapropia-
das para ser usadas como hilados o peliculas. Las técni-
cag enteriores ensefiaban también que cuando se intentaba
former un hilado multifilamentario extruyendo un sulfocia-
nuro sédico acuoso (tiocianato sddico) en composicién con
poliacrilonitrilo en un batio de dcido dilufdo, los fila-
nentos individuales obtenidos se pegan entre si formando
una estructura pricticamente monofilamenteria que resul-
ta extremadamente quebradiza y no puede trabajarse sin

peligro de rotura. Por el contrario, las fibras siniéti-
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blemente libres de sales, son tenaces y ddctiles adn cuan
do se coagulen primeramente en el bafio de hilatura o pre-
cipitacién y los filamentos individuales no tienen tenden
cla alguna a adherirse entre si cuando se exiruyen por
una hilera sobre el bafio acuoso frio.

Para llever el invento a la prdctica,-las fibres
filadas se tratan después de salir del bafo coaépigﬁte
al objeto de orientar sus moléculas y asumentar asi‘su re=—
gistencia a la traccién y en cualquier caso mejoréf las
propledades del material hilado. Segtn el presente inven-
to, la orientacién se realiza estirando la fibr;:”ﬁien-
tras que aln se halla en estado gelificado o espénjado
en agua, en presencia de humedad, a una temperatures del
orden de 702 C a 1002 C aproximademente , mds pariicular-
mente a una‘temperatura de aproximsdamente 902 C a apro-
ximgdemente 1002 C y mientras se halla en una linea tan-
gente & dos suyérficies circulares giratorias y entre las
cuales no existe otro punto de contacto sélido de frio-
cién. Este estiramiento puede efectuarse, por ejemplo,
seglin se ilustra en la Figure 1 del plano adjunto a mis so
licitudes copendientes Nos. de serie 68.370, actualmente
abandonade, y 146.880 y también seglin se ilustra en las
diversam figuras del plano adjunto a la presente solici-
tud N2 2,558,734,

Con relacién a los planos adjuntos y en parti-
cular a la Figura 1 de los mismos, wna solucién de acri-
lonitrilo polimérico o copolimérico , que se ha filtrado
(si fuera necesario) y desaireado, se suministra por una

Tubuladura a una bomba contadora 10, que fuerza a la so=-
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jia 14 a la cabeza o acoplamiento de la hilera colocado

en sentido vertical 16. Este acoplamiento de la hilera se
disefla preferiblemente de forma que se pueda calentaf la
golucibn, v. g., mediante elementos eléctricos,'agua ca~
liente, vapor u otros medios, entes de la extrusién por
la hilera 18. En la Figura 2 sge representa un diselly apro=-
piado de un acoplamiento o cabeza de hilers, caléntada me=
diente dispositivo eléetrico, del plano adjunto & mi
solicitud copendiente antes mencionada n? de serie 772,200
El dispositivo ilustrado en dicha figura“comprende un man-
guito de unidn en el que hay acoplado en forme anular un
cesquillo calentado eleétricamente provisto de cables
conductores, Este casquillo pueds ajustarse apropiadamen=-
te en el manguito macho mediante un tapos estanco al flul-
do. El cagquillo calentado eléctricemente estd colocado

de forma que sobresalga del extremo inferior del manguito
mecho de unién y penetre en la taza de la hilera que se
une 2l manguito mediante un2 rosca hembra. Con este apara-
t0, la solucién puede cargarse por el conducto que llege
haste la cebeza de unién de lahilera, pasa anularmente
entre la pared exierlor del casquillo y la pared interior
del menguito y de allf a la hilera 18. Como el citado cas-
quillo eléctrico penetra en la taze de lahilera, la solu-
cidn se mantiene a elevada temperatura antes de su ex-
trusibn. %a temperatura de la solucién puede hacerse va~
riar segin convenga o lo exijan las circunstancias, pero
normaelmente serd del orden de unos 602 C a unos 1002 C.
Calentando la solucién inmediatamente antes de laextrusién

su viscosidad gse reduce materialmente y se lleve a cabo
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une sensible reducidn en la presién de trabajo. Ademds,

sunentando la fluidez de la solucién en el punto de ex-

trusién, los filamentos gelificados o esponjedos en agua
pueden salir de la hilere a una velocided mayor, aumen—

tando por consiguiente la cantidad de fibra o hilado que
se puede producir con ung unidad partigular.

Fn luger de utilizar un casquillo cale@tg@o
eléctricamente como se ha descrito en pocas palabres, la
solucién que penetra en la cabeza de unién de la ﬁilera 16
puede precelentarse mediante un tubo interior caldeado con
vapor alrededor del cual fluye le solucién en fgrqg anu-
lar, reduciéndose asi la viscosidad de la soluciér .de hi-
latura en el punto de extrusién. Dicho tubo interior ca-
lentado por vapor se emplea pera precalentar la solucién
de hilature que penetra en la cabeza de la hilera formando
una parte del aparato ilustrade & tffulo de ejemplo en
le Figura 1.

La cabeza de la hilera 16 puede fijarse mediante
cualquier dispositiVo apropiado como, por ejemplo, aco=
pléndola en el extremo de salide del filtro 14, por encima
del bafio frio acucso coagulente o de precipitacién 20 en
el reciplente 22 e cualquier dngulo conveniente. Por ejem=
plo, la hilera puede colocarse & menos de 902 C con res-
pecto & la superficie del bafip coagulente 20-segﬁn se ilus-
tra en la Figura 3 de los planos adjuntos & este memoria
0 & un &ngulo de aproximademente 902 C a la superficie dd
citado bafio segln se ilustra en la Figura 1 del plano men-
cionado. Es preferible colocar la cabeza de la hilera
de forma que tan solo la care de la hilera toque el bafio

coagulentes
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A medida que la solucidn pase a preéibu por las
aberturas u orificios de la hilera, se coagule o precipita
en forma de filamentos gelificados s61lidos o esponjados en
agua o fibra 24 al penetrar en el bafip coagulante 20, que
ge mantiene & una temperatura que no exceda gensiblemente
de + 102 C. mediante cualquier dispositivo o medio apropis
do. Por ejemplo, el agua puede refrigerarse o enfriarse a
la temperatura baje deseada y hacerse circular por el de-
pésito 22. Dicha ague refrigerada puede introducirse en
el depbsito 22 por la tuberfia de abasteciniento 26 abpien-
do la védlvula 28. ILa védlvula 30 se cilerre cumndo se carga
un coagulante liquido refrigerado compuesto de agua en
el depbsito 22 con el fin de llenasrlo. El rebose &e coa-
gulante liquido frio del depdsito 22 fiuye de la parte su-
perior del misumo por el conducto 32 y, si se desea. pue~-
de hacerse volver al depésito por el conducto 34 abriendo
le vdlvula 30 o bien, puede devolverse al gistema de re-
frigeracién para su enfriamiento y recirculacidn por el
depbsito 22 o bien, puede dirigirse a un sistewa evapora-
dor para su concentracién y nuevo uso como disolvente pa-

ra disolver el producto de la polimerizacién de acriloni-
trilo.

De una forma alternativa y seglin se ilusira en
la Figura 1 del plano adjunto a mi solicitud enteriormen—
te mencionade n? de serie772.2oo, se pueden emplear ger~
pentines refrigeradores a travéa de los que circuls un
refrigerante liquido. v. g&., una solucién de salmuera re-—
frigerada, para mantener el bailo 20 a la temperatura ba-
ja deseada. “aturalmente, deberd entenderse que ge pueden

usar otros medios diversos para mantener el bafio 20 a



5e

10.

15.

20.

25.

30.

una temperatura de + 102 C o inferior. Por ejeuplo, en
lugar de emplear el dispositivo mencionado, se puede
simplemente afladir hielo al bafio o una mezcla de hielo ¥
cloruro de sodio u otra sal o bien hielo y alcohol meti-
lico e etflico w otros productos que hagan descender la
temperatura o mezclas de los mismos al objeto de mantener
el bafio de lfquido cosgulante compuesto principalmente

de agua a la temperaturs deseada.

Le fibra coagulade en sstado de gel pasa & tra-
vés del bafio 20, que, de preferencia, es del tipo de cir-
eulacidn por la accidn de cualquier dispositivo apnopia-
do. En la modalidad del invento ilustrada en 1a‘Fiéﬁra 1,
la fibra gelificada o esponjada en agua 24 se dirige en
sentido descendente hacia un rodillo sumergido 36 de man-
do desmodrdémico, del que sale & la superficie. Este ro-
dillo puede ir convenientemente montado en un soporte
desmontable 38 para mayor facilidad del cambio de rodilloss

Al salir a la superficie del baflpo 20 la fibra
24 pesa sobre un rodillo de gufa 40 del que pasa & un par
de tambores huecos o rodillos convergentes 42. Estos ro~
dillos son accionados directaménte por un mecanismo motor
apropiedo 44 y se hallan debidamente separados entre si,
VeZey 152 mm o 203 mm o mds. Se hallan suspendidos en el
mismo plano vertical y giran a la misma velocidad perifé-
rica. Ios rodillos se hallan ligeramente inclinados (v.g.,
en convergencia) entre si en el extreio de salida o des—
carge, para asi hacer avanzar al hilo. El grado de von=-
vergencia puede variar segin se deses o lo exijan las con-
diciones al objeto de que el hilo avance por dichos ro-

dillos en un determinado ntmero de espiras.Bien uno o
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embos rodillos pueden converger ligeramente con respecto

al otro, representdndose el grado de convergencia de una

forma exagerada en lag Figurag 1 y 3. Con rodillos de
101 mm de didmetro y 254 mm de largo, se obtienen normal-
mente resultados satisfactorios con el rodillo inferior
convergente con respecto al rodillo superior, en el ex-
tremo de descarga, en un 4ngulo de aproximadamente 0,62,
El didmetro y longitud de los rodillos puede variar sem
gén se desee o las condiciones pudieran exigir, pexo nor-
melmente tienen unas medidas tales que, durente su fun-
cionamiento, la longitud del hilo lavado con el agonte de
tratamiento lfguido frio que contiene principalmenie agua
nientras dicho hilo se mueve de una forme continuu en un
recorrido hilicoidal sea de aproximadaumente 4,5? metros &
36,57 metros.
51 se degea, ambos rodillos pueden estar lige-

ramente inclinados con respecto a la horizontal, V.g2., 2
un dngulo de aproximadaemente 2¢ a 10 2, preferiblemente &
un édngulo de 5%. Inclinando los rodillos en wn dngulo
gensible con respecto a la horizontal, el hilo que avanza
8 lo largo de los rodillos desde el extremo de entrada al
de salida se encuentra con un dwrro de agente liquido frio
compuesto principalmente de agua, v. g., solanente agus,
& una temperatura no superior a 4% 102 C. y, preferiblemen=-
te, a una temperatura del orden de aproximadamente 02 C.
a + 52 O, Este agente de tratamiento liquido frio se'apli-
ca sobre lag espiras en avance de hilo o fibra desde la
tobera de chorro 46.

Pora evitar que el ague de hielo u otro lfguido

refrigerado compuesto principalmente de aguae se caliente
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excesivamente mientras corre por las superficies de los ro
dillos, se puede introducir un refrigerante liquido en
uno o ambos cilindros o rodillos huecos 42, para mante-
ner la superficie exterior del rodillo que se halla en
contacto con el hilo a una temperatura no superior a + 102
¢, mejor atn del orden de =152 G & 02 § + 52 C. Este re-
frigerante puede ser, por ejemplo, salmuera helaﬁa,‘que

se hace c¢ircular por uno o ambos rodillos a travé@ de l=z
unidn giratoria 48, penetrando la salmuera en el rodillo
por el conducto 50 y descargdndose por el conducic 52. En
1la modalidad del invento ilustrada en la Figura 1 se ilus-
tra solamente el rodillo superior provisto de ur disposi-
tivo para introducir una salmuerza helada con el fin de man
tener la temperatura del rodillo en el punio bajo desea—
do. El ague de lavado o cualquier otro agente liquido de
trataniento que comprende ague pricipalmente aplicado en
las espiras en avance de la fibra sale de esta menera de
los rodillos cayendo en la bandeja colectora 54 que se
halla situada inmediatamente debagjo de los rodillos, de

la que fluye en una tuberia de retorno 56, pasando de nue-
vo al bafio coagulante 20 (despuds de haber sido refrige-
rado si fuera necesario ) o bien a wna sistema apropiado
de recuperacifbn.

Segim se ha mencionado anteriormente, la apli-
cacidn de agua fria en las espiras en avance de la fibra
gelificada facilita la eliminacidn de rastros de ocual-
quier impureza soluble en agua que pudiera hallerse pre—
sente en la estructura gelificada o en la superficie ex-
terior de la fibra. Empleando rodillosde tratamientd como

los ilustrados en la Figura 4 y aplicando agua fria.u otro
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espiras en avance de la fibra, cualquier rastro de sal que
pudiera haber presente se elimina de la fibre antes de la
operacién de estiraje. Esto supone una gren ventaja por-
que permite un estiramiento Sptimo de la fibra gelificada
con una mejora resultante marcada en las propledades del
producto gelificado.

No obtestante, en algunos casos, puede no resultar
necesario o conveniente usar rodillos de tratamiento como
los ilustrados en la Figure 1. En esas circunstancias,
se puede conducir la fibre por el bafio 20 simplemente con
la ayuda de un rodillo de gufa o polea para facilitar el
paso de la fibra por el balio coagulante segfn se ilustra
en le Figura i del plano adjunto a mi solicitud copendien-
te mencionada anteriormente N de serie T772.200. 0 bien,
se puede condueir la fibre gelificada por el bafip 20 con
la ayuda de una polea de guia sumergida, movida a motor,
¥ un rodillo de ranuras miltiples como el ilustrado en las
Figures 1, 8 y 9 de mis solicitudes copendientes N2 de se-
rie 68.370, actualumente abandonada, y N2 de serie 146.880.
Esta Wltima disposicién permite un largo recorrido de bafio
por las miltiples espiras formadas de fibre sintética sin
que ésta gufra unae gran tensidén, como pudiera ocurrir cuan
do se usa solamente un par de rodillosde ranurss méltiples
pare conducir la fibra por el bafio. En tales casmos, la f£i-
bra gelificada se estira en ls forme descrita anteriormen=—
te de una forma breve y con mds detalle més adelante.

Refiriéndonos de nuevo & la Figura 1 la fibra
0 hilo gelificados 58 se dirige del extremo de descarga

de los rodillos convergentes 42 a una polea de gule 60
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que tiene la misma velocidad de superficie que los rodillos
convergentes. La fibra pasa entonces por el medio acuoso 1i
quido calilente 62 contenido en la cubeta de estiraje 64 de
la que pasa sobre la polea 66 y el rodille auxiliar 68, al-
rededor de cada uno de los cuales la fibra da una o més
vueltas (vege, 2 6§ 3). Si se desea, la velocidad periféri-
ca de la polea 60 puede ser ligeramente mayor que la de los
rodillos convergentes 42. '

fa polea 66 se hace girar a una velocidad perifé-
rica mayor que la de la polea 60; en oiras palabras, la ve-
locidad de superficie de la polea 66 es tal que la propor=-
cidn de velocidades de las poleas 66 y 60 es proporcional
8l estiramiento que se desea aplicar a la fibra cuendo pa-
sa por el medio lfguido acuoso celiente 62. Después de sa-
lir de la polea 66 la fibra gelificada orientada o estirada
70 pesa sobre el rodillo de gufa o polea 72 y después se re
coge en una bobina o carrete colector %4 con la ayuda de la
guie transversal 76. Se puede aplicar una pequeds cantidad
de agua u otro medio liquido adaptado para mantener la fi-
bra estirada en estado de gel puede aplicarse mediante cual
quier medio apropiado a la fibra segln se recoge en la bobi
na T4. Por ejeumplo, le bobina giratoria puede rociarse de
wne forma continua con aguae segin se recoge la fibra en la
misma, En luger de bobinarse sobre un carrete o bobina se
puede recoger la fibra estirada, por ejemplo, en una turbi-
na centrifuga en la que se puede retorcer le fibra hameda.
Ta cantidad de estiramiento que se aplica a la Ifibra ge-
lificadse o esponjada en agua puede variar dentro de
mérgenes muy emplios, pero en todos los casos deberd mer

puficiente para producir al menos une orientacidén apre-
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ciable de las moléculas y una nejora de las propiedades

de la {'ibra sometida al tratamiento. La cantidad de ten-
8idn a la que se scmete la fibra es obvio que no deberd
ser tan grande que produzca la rotura de la fibra. Depen-~
diendo por ejemplo del tipo de material que se estira o
alarga y de las propiedades particulares deseadas en el
producto acabado, la cuntidad de estiramiento pueds va-
riar,por ejeiplc, del 1005, preferiblemente del 200 §
3005, hasta el 2.0005 o mds del tamafio original de la fi-
bra.

La cubeta de estiraje 64 ilustra una forma apro-
piada de aparato que puede usarse en la operacidén de es—
tiraje. En le Pigura 2 se ilustra una viste de corte trans-
versal tomada de la linea 2-2 de la cubeta ilustrada en
la Figura 1. En las Figuras 5 y 7, respectivamente, del
plano adjunto a las solicitudes n? de serie 68.370, ac-
tualmente abandonada, y 146.800, se representa una vista
en perspectiva y otra vista en seccién de esta cubeta.

La cubeta 64 se halla colocada entre las poleas
60 y 66 para cue la Tibra, que se halla tangente a las
partes superiores de dichas poleas, se halle ligerauente
por encima (v.g., aproximadamente 3,18um ) del fondo de
la parte con forma de V 78 segln pasa & través del umedio
1fguido zcuoso caliente contenido en la cubeta 64, la fi-
bra 58 penetra en la cubeta de estiraje 64 ligeraaente
Por encima de la parte del fondo de la U de una renura
en U situada en la pared extrema 79 de la cubeta. El me=-
dio liquido a@cuoso caliente en el que se estira la fibra
ge hace circular, preferiblemente, a través de la cubeta

64 entrando por el conducto 80 y saliendo por los conduc—
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tos 82 y 84.

Seglin se ilustra en la Figurse 2, la parte de la
cubeta con forma de V 78 se halle provista de una serie de
aberturas 86 en el fondo de la cubeta y en cada uno de los
lados que forman la V. El medio 1lIquido acuoso caliente
62 penetra en la cubeta de estiraje 64 por el conducto 80
pasa & presidén por las aberturas 86, medio agitando’ por
consiguiente el liquido acuoso caliente en dicha'cubéta.
El medio liquido 62 fluye & lo largo de la parte de la cu~
beta con forma de V 78 pasendo & los depdsitos colectores
88 y 90 situados en cada extremo de dicha cubeta de esti-
reje 64, desde cwyos reciplentes pasa entonces por los
conductos 82 y 84 al depbsito de abastecimiento ( no re-
presentado) . '

El medio lfquido acuoso caliente 62 que circula
por la cubeta 64 puede calentarse entonces mediante cual-
quier medio apropiado (no ilustrado) a la temperatura de-
seada. Por ejemplo, el agua u otro medio 1liquido acuoso
empleado puede calentarse eléctricamente o mediante gas,
vapor u otros medios en une unidad calentadora apropia=
da que tenga un depésito de abastecimiento y conductos de
unién de entrada y salida en la cubeta de estiraje 64 pa—
ra la circulacidn del medio liquido acuoso caliente entre
el depbsito de abastecimiento y la cubeta de estiraje. Pa-
ra conservar el calor y para mejor mentener la temperatu=~
re del lfgquido acuoso en la cubeta de estiraje, serd con-
veniente normalmente aislar la cubeta con cuslquier als-
laniento adecuado, V.g8., fibra de vidrio, amianto, corcho,
etc., en tablero, lémina, cinia o en cualquiera de las

formas disponibles para este tipo de aislamiento del calor.



Una tape apropiada (no 1lustrada )y que puede‘i;gunlda ne-
diante bisagras o simplemente suelta colocada encima de
la parte superior de la cubeta, de la que se puede desmon
tar, se puede proveer con el fin de reducir les pérdidas
5. de calor y proporcionar un mejor control de latemperatu—
ra del liquido acuoso caliente en le cubeta de éstiraje.
Es conveniente aislar también dicha tape con materisl aislan
te apropiado, que puede ser cualquiers de los mencionados
anteriormente a t{tulo de ilustracién. La tapa se levanta
10, o se quita ( si es desmontable de la cubeta ) cuando se
coloce el hilo inicialmente en el aparato y se cierra o
coloca en la parte superior de dicha cubeta despuéds de
haber colocado el hilo en dicha cubeta.
Algunas de las ventajas de utilizar una cubeta
15. de estiraje de la clase descrita anteiiormente ya se han
mencionado. Otra ventaja sge obtiene con el ligero levan~
famiento del hilo provocado por los miltiples chorros de
agua situados debajo del hiloy gque evitan cualquier posi=-
ble trabazén o contacto del mismo con el fondo de la cu~
20. beta.
Lg riwra gelificada estirada 70 de la bobine
74 puede secarse después o someterse a cualquier otro
tratamiento que se desee o las condiciones exijan. Poxr
ejemplo, le fibra se puede secar simplemlente dejando a
25, temperatura ambiente a la bobina gue la contiene o puede
calentarse & una temperatura del orden de 40 & 1202 C du~
rante un periodo suficiente para que se seque la fibra

gelificada y adopte un egtado lrreversilie. O blen, ®me pue

de producir un hilado previamente tefildo haciendo cireu-

30. ler vn tinte apropiado, v. g., un tinte de acetato a tra-
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vés del paquete del hiladoy seguido de un lavado con agua

y finalmente, si se desea, se puede sumergir en un balio

de una composicidén apropiada antiestdtica y lubricante. Des
pués se seca ol hilado y, en ol caso de que se trate de

un hile hilado en paralelo, se puede retorcer posterior—
mente y formar con 61 ovillos o madejas. Los hilados cen-
trifugos pueden bobinarse directamente. En el casc Ge

que se trate de hilados que se hayan de tefiir poétafior-
mente cuando se hayan tejido, se puede aplicar un’baﬁo

que contenga une solucidén acuosa de un humectante en el
hilado, seglin se describe y reivindica en mi solicitud co=
pendiente n? de serie %72.202, presentada el 4 detseptiemr
bre de 1947, actualuente abandonada en favor de mi sollci-
tud copendiente n? 182.296, presentada el 30 de agosio de
1950, en la sue se da inforwacidén adicional respecto al
tefildo de una Tfibra gelificada con diversos tintes. EL
hilo retorcido se seca entonces a latemperatura convenien-
te y durente un periodo de tiempo que resulte insuficien=-
¥e pare dar a la fibre un estado irreversible, después

de lo cual se puede trenzar y hacer ovillos segin se ha
descrito.

Alternativamente, la flbra gelificada y egtira-
da 70 de la bobina 74 puede tratarse con wn compuesto 1li=-
quido, mds particularmente con una dispersidén acuosa, que
contenga un agente antiestdtico colocando la bobina en =
un soporte giratorio en un recipiente que contenga la col
posicién de tratamiento o acabado segin se ilustra en la
Figura 2 del plano adjunto & mi solicitud copendiente men
cionade n? de serie 68.370, actualmente abandonada. Segin

se ilustre en dicho plano, las esplras de fibre gelifice~-



5.

10.

15.

20.

25.

30.

s |
326003 28 ,ﬁ?

da de la bobina se tratan en toda su longitud con el com-
puesto entiestético 1fquido segin gira la bobina misentras
la fibra gelificade sale de la misma. Se puede emplear
cualquier agente antiestdtico apropiado. Son ejemplos de
agentes antiestdticos que se pueden emplear las sales de
guenirulea y guanidina de ésteres de hidrocarburo monoali-
fético de dcido sulfdrico, mds particularmente aquellas
sales on las gue el grupo hidrocarburo alifdtico zcontiene
de 12 & 18 4tomos de carbono, inclusive, v.g., sulfato de
hidrégeno octadecilico de guanirulea, sulfato de hidrége-
no oleilico de guenidina, etc. Otros ejemplos de dichas
gales de guanirulea y guanidine que se pueden emplear co-
mo agentes antiestdticos en la prdctica del presente in-
vento se exponen en mis solicitudes copendientes n? de
gerie 68.371 y N¢ de serie 68.372, cuyas solicitudes se
presentaron el 30 de diciembre de 1948. Otros ejeiuplos
néds de agentes antiestdticos que pueden usarse son los/g-
alcoxipropionitrilos, v.g., octadecoxipropionitrilo; pro-
ductos de la reaccién del §xido de etileno y una guanami-
na alquflica de cadena larga, .v.g, octadecil guenaminaj

¥ los productos de la reaccién del éxido de etileno y una
guanamina alquilica de cadena larga. .V.g., octadecil gua-
nidina.

El hilo de hilatura centrifuge puede secarse tanm
bién de una forma continua de un modo similar al deserito
anteriormente.

Wo es esencial que la composicién del tratamimn=—
to liquido v.g., que se aplica en la fibra gelificade es—
tirada 70 contenga solamente un agente antiestdtico como

agente de efecto Unico que pueda hallarse en la compoalcidn.
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En algunos casos, puede ser conveniente, no obstante, usar

un agente antiestdtico como agente de un solo efecto, més
particularmente aquellos compuestos que pueden de por sl
hacer las funciones de agente lubricante y sntiestdtico a
la vez. En otros casos puede ser conveniente usar un agen-
te antiestdtico junto con otros compuestos acondicionado-
res empleados comfnmente en el tratemiento de fibras sintg
ticas, més particularmente dé las fibras produciéﬁ%.con
productos de la polimerizacidén de acrilonitrilo. ﬁiyhos
agentes auxiliares acondicionadores comprenden a;éiies
animales, vegetales y minerales, de los que se puede men-
cionar el aceite de ple de buey, aceite de esperﬁél acei-
te de oliva, aceite de seuilla del té, aceite de'@acahue-
te, aceite de soja y aceite de la semilla del algodén,

agl como diversos aceites sulfonatados v.g., aceite de
oliva sulfonatedo,. Se dan como ejemplos de otros agentes
acondicionadores que pueden emplearse junto con la sal

de guanirulea o sal de guenidina y otro agente antiesté~
tico, los agentes humectantes y dispersantes y lubrican-—
tes Bxtiles de diversas clases como, por ejemplo, ésteres
de H~octadecil disodio sulfosuccinamato, dioctil sodio sul
fosuceinato, lecitina, de dcidos grasos, v.g., estearatos,
pelmitatos y oleatos alquilicos, mds particularmente los
estearatos, palmitatos y oleatos etf{licos, propilicos, bu-
tf{licos y amflicos.

Después de ser tratada con une composicidén 1i-
quida de acabado que contengsa el agente antiestdtico, la
fibra tratada en estado de gel se conduce por encima de rp
dillos de secado de una forma continus, como los descritos

con més detalle en mis colicitudes copendientes N2 de se-
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co ¥y, finalmente, & una continua de retorcer epropiada
como, por ejemplo, una retorcedora de anillo mediante la
cual el hilo o fibra retorcidos y secos se recogen en unsg
bobina. Bn lugar de una torcedora de anillo se pueds em-
plear cuaslquler otro tipo apropiado de continua de retor—
cer v.g., una continua de retorcer de capacetes u‘qfro
aparato bobinador adaptado para que haga moverse & la fi-
bra de wna forms continua y recogerse en un dispoéifivo
apropiado de almacenaje de hilo.

51 se desea, las operaciones de hilaturé, esti-
raje y secado pueden realizarse de wna forma conilnua, que
es la preferible, segln se ilustra a tituwlo de ejemplo en
la Figura 3. Las diversag partes del aparato ilustrado en
dicha figura son prédcticamente las mismas, incluyendo la
operacién de estiraje, que las ilustradas en le Figura 1
¥y por consiguiente, las piezas correspondientes de han
numerado exactamente igual en ambas figuras. En la Figura
3, la linea o conducto de abasteci-iento 26 se ilustra
penetrando por la parte lateral del recipiente 22 mientras
que en la Figure 1 se representa el mismo conducto pene-
trando en el recipiente por el fondo del mismo; asimismo
en le Figura 3 la cabeza o manguito de unidn de la hilera
16 se ilustra en una posicién & un &agulo de menos de 902
con respecto a la superficie del bafip acuoso 20. .

Siguiendo con la Figura 3 el aparato de secado
ilustrado comprende dos tambores de gecado movidos de une
forma directa y convergentes o rodillos 92, separados aprg

piadamente entre si, suspendidos en el mismo planc verticd
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y girando a la misma velocidad periférica. Estos rodillos

ge hallen ligeramente inclinados (v.g.r, en convergencia )
uno hacia el otro en el extremo de salida o descarge, pa-
ra hacer avanzar el hilo sobrse los rodillos en la misma
direccién que los rodillos 42. El grado de convergencia
puede variar seglin se desee o lo puedan exigir las cir-
cunstencias al objeto de hacer avanzer al hflo en ura
pluralided de esplras sobre los rodillosy. O bien.uno o
ambos rodillos 92 pueden converger ligeramente entre si
en el extremo de salida, ilustréndose el grado de conver-
gencia de una forme exagerada en la Figura 3. Se pueden
obtener resultados satisfactorios con rodillos de 101mm
de didmetro y 254 mm de largo, con el rodillo inferior
convergente al superior en el extremo de salida en un én-
gulo de aproximedamente 0,62, Si se desea, ambos rodlllos
92 pueden esgtar inclinados en un dngulo apropiado con
respecto & la horizontal, v.g., en un éngulo de aproxima-
damente 22 a unos 10 2, mejor 52 con respecto & la hori-
zontal.

Bien uno o ambos rodillos 92 pueden caldearse me
diante cualquier dispositivo apropiado y secar el hilo
en avance impulsando aire caliente u otro gas sobre las
superficies de ambos rodillos. N; obstante, es preferible
caldear uno o ambos rodillos de una forma interne de for-
ma que se obtenge une teumperatura en la superficie de los
mismos del orden de 402 C a unos 2002 C. preferiblemente
del orden de unos 50 a 602 C a unos 100 o 120¢ C. Asdi,

los tambores o rodillos huescos 92 pueden calentarse en
su interior eléctricamente o mediente vepor, sire calien~-

te x otro gas, agus callente o mediante cualquier otro
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dispositivo apropiado. Un método sencille de calentar in=-
teriormente uno o ambos rodillos es por radiacidén de ca=-
lentadores eléctricom de banda colocados dentro de los ro-
dillos, cuyos elementos se comtan acoplados en barras de
gustentacidn.

En la prédetica, la fibra gelificada, estirada u
orientada, 70 se seca de una forma continua segln avenza
por el camino helicoidal sobre los rodillos de éecado
92 desde el extremo de enirada al de salida. Eq.é%xextre-
mo de salida de wno o ambos rodillos, se aplica un com-
puesto de acabado que contiene un agente antiegtético, por
e jemplo, mediante una tobera de chorro apropiada;lén las
primeras espiras de la fibra queavanze & lo lafgo"de los
rodillos. En la Figura 3 el acatado antiestdtico se repre~
genta a titulo de ilustracidn aplicado por medio Ge wna
tobera de chorro 94 situada por encima del rodillo supe-
rior. Es preferible colocar la tobera de chorro de forma
que el compuesto anticstdtico se aplique directamente a
las primeras espliras de la fibra que avanza a lo largo de
los rodillos. Puesto que los rodillos se hallan inclina-
dos un cierto dngulo con regpecto a la horizontal, el
acabado antiestdtico fluye a lo largo del rodillo supe-~
rior en contra de la corriente con respecto al avance del
hilo, proporcionando de esta forma un contacto efectivo en
tre el acabado y el hilo. Despuds de ponerse en contacto
con la fibra en avance, el compuesto liquido antiestdti-
co cae o fluye en la bandeja colectora 96 provista de un
conducto o desaglie apropiado para desaguar el exceso de
composicidén de acabado.

Por la descripcidn anterior se puede ver que las
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gecan de una forma continua y que cada parte de cada es=-
pira se pone en contacto con une superficie caliente, pre-—
feriblémente une. superficie daliente suave y lise para
reducir al mfnimo la posibilidad de rotura o deterioro del
hilo. La temperatura de esta superficie, con la que se
pone en contacto cada una de las partes de cada easpira,
la duracién de dicho contacto y ek nlmero de espiras en
contacto con la superficie en contacto con la superficie
calisente han de ser suficientes pera que se seque la fi-
bra. Comio el agente antiestdtico se aplica en la fibra
gelificada antes de que ésta pase por los rodillos cali=
entes, no se acumula carge electrostdtica en las‘fibras
durante su paso sobre los rodillos y, por consiguimnte,
no existe dificultad en la operacién de secado cortinuo
de estas fibras particulares de un producto de polimeri~-
zacifn de acrilonitriloc mediente el procedimiento par-
ticular descrito. En susencia de dicho tratamiento pre—~
vio de la fibra gelificada himeda con un compuesto que
comprende un agente antiestdtico, es extremadamente dlws
ficil, si no imposible, secar con éxito las espiraes en
avance de una fibra himeda de un producto de la polimeri-
zacién de acrilonitrilo debido a la carga de elecirici-
dad estdtlica que la fibra scumula (al parecer principal~
mente como resultado de le friceidn producidad el pasar
la fibre por la superficie del rodillo ), haclendo asf
que se dispersen los filamentos de cada espira de for-
ma que lasg espiras sucesivas pueden umontarse encime de
les otras y deteriorer los filamentos. Ademds, cuando

gale el hilo seco de loes rodillosde secado & una conti=-
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nus de retorcer u otro aparato colector, el balonamiento de
los filamentos producido por la carga estdtlica acumulada
puede producir un deterioro mecdnico en el hllo cuando
se pone en contacto con puntos de friccién como puede ser
el guighilos de rabo de puerco 98 al que se dirige la fi-
bra gelificada desde el extremo de salida de los rodillos
de secado 92 y de alll a una continua de retorcer como,
por ejemplo, la retorcedora de enillo 102 mediante la cual
la fibra seca retorclda o hilo se recoge en la bobine 104,

Los rodillos 42 y 92 pueden estar hechos con
cualquier material apropiado, como por ejemplo, metal Mo-
nel, acero inoxidable, eluminio, aluminio anodizado, eobre
cromado, acero cromado, grafito denso, cuarszo fundido,
cristal, laminado de fibra de vidrio impregnada de resi-
ne, etc. Es preferible que los rodillos estén hechos de
un material que sea buen donductor térmico, o sea, un me-
terial que permita la rdpida transferencia del frio de
lag supPficies interiores a las exteriores de los ro-
dillos de tratamiento refrigerante 42 y del calor de las
superficies interiores a las exteriores de los rodillos
de secado al calor 92. Ios rodillos pueden hacerse de un
material de base, que después se puede placar o recubrir
de cualquier otro modo con una capa lisa y suave de otro
material, v.g., un cromado. Los rodillos 42 se constiruyen
preferiblemente o se recubren con un material resistente
e la corrosién.

En lugar de aplicar el acabado antiestdtico
segin se ha descrito anteriormente, este acabado puede
aplicarse a la fibra gelificada hiimeda en la forma des-—

crita en mis solicitudes copendientes Nos. de serie
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68.370, actualmente abandonada, y 146.880 con relacién

en particular a las Figuras 3 y 4 de los planos adjun-
Y08 & dichas solicitudes y en la forme ilustrada en =~
los mismos. De esta forma, la fibra hilada y estirada
puede tratarse con un compuesto que comprenda un agente
antiestdtico haciéndola pasar de una forma continua por
una cubeta por la que circula un compuesio antiesté-
tico, que puede ser de la dase descrita anteriorwente.
Esta cubeta puede ser del tipo representado en ias Fi-
guras 1,2 y 3 pero se comprenderi, naturalmente, que
se puede emplear cualquier recipiente apropiado o de-
pésito gue pueda contener en si o por el que pueda cip
cular una composicidén de tratamiento antiestdtico y |
por el que pueda pasar la fibra de una forma continua,
gegln se ha descrito, en contacto anteriormente en con
tacto con dicha composicién. fa composicidn de trata-
miento antiestdtico que se hace circular por dicha cu=~
beta puede hellarse a cualquier temperatura, v.g., del
orden de wnos 402 C & unos 70 2 C, La circulacidn del
compuesto antiestédtico a través de la cubeta se reali-
ze de la misma menera que la descrita anteriormente
con relacidn a la circulacidén de agua por el bafio de
estiraje o cubeta 64. Después de haber sido tratada
con el compuesto liguido de acabado que contiene el
agente antiestdtico, la fibra tratada estirada en es-
tado de gel se seca entonces de una forma continua
haciéndola pasar, por ejemplo, sobre unos rodillos de
gsecado como los rodillos 92.

Como variante, en lugar de emplear bafios por

separado pare estirar la fibra y tratarla con el com-
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puesto que contiene el agente antiestdtico, se pueden

realizar embas operaciones haciendo pasar a la fibra
58 de una forma continua a través de un bafio combinado
de estiraje y de tratamiento antiestdtico. Durante su
paso por este bafio, le fibra gelificada se estira entre
poleas de gula mientras se halla en contacto con un me
dio liquido compuesto principalmente por agua y ademés
tratarse simultédneamente con el agente antiestdtico (
del que se han expuesto en esta menoriaz numeroses e jen
plos), puesto que dicho agente pusde formar parie del
citado medio 1liquido. im temperstura del medio liquido
que constituye el ballo combinado de estiraje y tra-
tamiento antiegtdtico puede estar comprendida dentro de
1imites bastante amplios, pero normalmente suele ger
del orden de unos 702 C a unos 1002 C. Le fibra gelifi
cada estirada, que se ha tratado con un agente anti-
estdtico conjuritamente con la operacién de estiraje pa
ra orientar sus moléculas & lo largo del eje de la fi-
bra, se sece después de una formae continua couwo, por
ejemplo, haciendo que pasen espiras en avance de fibra
gelificada sobre rodillos de secado como son los rodi-
1llos 92. Dicho procedimiento de operacién se ilustra
en la Figura 4 del plano adjunto a mis solieltudes co=-
pendientes Nos. de serie 68.370, actualmente abandona=-
da, v 146.880 y tambidn se ilustra en la Figura 3 de
los planos de la solicitud presente cuando el medio
acuoso 62 de la cubeta de estiraje 64 es un liquido
compuesto de agus y, ademds, un agente antiestdtico.
Cuando se sigue este procedimliento, no es necesario

aplicar un acabado antiestéditico por la tobera de cho-
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rro 94 a la fibra gelificada que avanza en un recorri-

do helicoidal & lo largo de los rodillos de secado 92.

Las figuras 4, 5 y 6 ilustran otro medio por
el que la fibra gelificada 58 puede estirarse en pre=-
sencia de humedad o agua, & una temperatura del oréen
de unos 709 C a unos 1002 C y mientras se halle en una
linea tangente @ dos superficies circulares giratorias
entre las cuales no existe otro punto de contacto sé-
lido de friccién, siendo mayor la velocidad periféri-
ca de una de dichas superficies glratorias que la de
la otra para mantener asi la fibra gelificada bajo ten
sién.

En la modalidad del invento ilustrads en la
Figure 4 las dos superficies giratorias circulares se
hallan en contacto con el medio acuoso caliente que
donstituye el bafio de estiraje o el bafio de tratauien—
to en combinacidén de estiraje y antiestdtico. Segin se
ilustra en dicha figura, la fibra gelificade 58 pasa
sobre la rueda giratoria o polea de gula 106 y el ro-
dillo auxiliar 108, dando una o més vueltas (v.g«, dos
o tres) aslrededor de cada una, en el medio liquido acuo
80 62,v.g., agua caliente, contenida en el recipiente
o bafio de estiraje 110, del que pasa sobre le pdea 112
¥ el rodillo auxiliar 114, sobre los que la fibra da
también una o més vueltas (v.g., dos o tres). La polea
112 se hace girar a una welocldad periférica mayor que
la de la polea 106 para imprimir el alargamiento desea
do & la fibra segin se ha descrito anteriormente. La fi
bre estirada u orientade T0 puede recogerse en una bo-

bina T4 (Figura 1) o en otro dispositivo colector,o se
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puede secer en rodillos de una forma continua seghn se
he descrito anteriormente con relacién a la Figura 3.
Ia temperatura del medio acuoso callente 62 y su cou~
pogicién, que puede incluir el agente antlestdtico,
son las mismas que las indicadas anteriormente. Se com
prenderd, naturalmente, que el bafio 110 puede estar
dotado de conductos de entrada y salida (no represen~
tados) para la circulacién del medio acuoso callente a
través del baflo; o bien se pueden instalar serpentines
de vapor o cualguier otro dispositivo apropiado en el
bafio para calentar el medio ligquido en el caso de que
no se emplee dispositivo de recirculacién. En laze mo-
dalidades del invento representadas en las Figurss 5 y
6, la fibra gelificada 58 pasa sobre la polea 116 y el
rodillo auxiliar 118, dando una o més vueltas alrede=-
dor de cada uno (V.ge., dos o tres), y de allfl, o bien
por la polea de gufa 120 y el rodillo auxiliar 122

( Figura 5), sobre los que la fibra da también une o
més vueltas, o sobre el par de rodillos convergentes
124 y 126 (Figura 6) en una pluralidad de vueltas o
espiras. Estos Gltimosse hallan colocados de forma que
la fibra avance en un recorrido helicoidal sobre los
rodillos segiin se ha descrito anteriormente con rela-
¢ién & los rodillos 42 y 92. O bien uno u otro o ambos
rodillos convergentes pueden calentarse de la misma fg
na que se describié enteriormente con relacidn a los
rodillos 92. Ios rodillos convergentes 124 y 126 giran
a la misma velocidad periférice y ambos rodillos y la
polea de gula 120 giran a una velocidad mayor que la

polea 116 para. mantener la fibra 58 bajo tensién y
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aplicar en la misma el estiramiento deseado. Como la
fibra 58 se mueve en direccién ascendente sobre la po-
lea 120 o sobre los rodillos convergentes 124 y 12B,
se aplice sobre dicha fibra ascendente 58 una pequefia
cantidad de un medio liquido acuoso caliente, como el
gue se he descrito anteriormente con relacién a los ba
fios 64 y 110, por ejemplo por medio de la tobera de
chorro 128 y se deja escurrir en sentido descendente ®
sobre diche fibra. Se puede aplicar wna corrienté_sim;
lar de medio acuoso caliente en la fibra gelifiéada es
tireda segln pasa por la polee de gula 120 o seglin
avenze en un recorrido helicoidal sobre los rodillos
convergentes 124 y 126. la fibra gelificada estirada
70 se puede manejar posteriormente segin se ha descri-
to con relacidn & la Figura 4.

Se comprenderd, naturalmente, sobre todos los
expertos en la materia que, al llever el presente in-
vento & la prdctica, la solucidén del acrilonitrilo po-
limérico o copolimérico en el disolvente elegido habfa
de tmner una concentracidn Htal con la que se oblenge
une composicidn con una viscogidad suficiente para la
eleboracidn de fibras. La concentracidn del producto
de polimeriazgidén dependerd, por ejemplo, del Aimolven
te particuler y del aparato extruidor utilizados, del
didmetro de fibre que se ha hiler y del peso molecu-
lar del producto de la polimerizacién, que normelmente
eg del orden de 15.000 a 300.000, calculado partiendo
de las medidas de viscosidad obtenidas mediante la
ecuacién de Staudinger y el peso moleculer més conve-

nilente suele ger del orden de 35.000 6 400Q0 &



5¢

10.

15.

20.

25.

30.

-4 -

326007328

140.000 § 150.,000. Ia concentracidn de polimero o co-

polimero puede variar, por ejemploy, en 7 u 8% al 18

é 20% en peso de la solucidn. La viscosidad de la so-
lucidn determineda por la medida en segundos del tiem~
po que tarda una bola de lonel de 3,18mm de didmetro
en caer & través de 20 cm. de la solucidn a 612 C pue=-
de ser, por ejemplo, de 10 & 500 sggundos. Se ha desg-
cublerto que las me jores soluciones para hilatura des-
de el punto de vists de coagulacién y Sptimas propie-~
dades del gel precipitado son las que contienen la
concentracibn mds alta de plimero y la méds baja de clo
ruro de cine, tlocimnato de calecio o de sodio, tio=-
cianato de guanidina u otra sal de la clese menciona—
de anteriormente cuyas concentraciones hen de relacio-
narse con log limites de solubilidad y viscosidad., Una
concentracién del 15% de acrilonitrilo polimérico o cg
polimérico en una solucidn al 50-60% de tiocianato de
calecio o de sodio se ha visto que da muy buenos resul-
tados. “a viscosidad de la solucidén no debersd ser tan
alta qué resulte dificil de filtrar o agitar y desai-
rear antes de su uso.

Segtm se ha indicado anteriormente y en mi ®
solicitud copendiente n? de serie 772.200 y en la N¢
68.370, actualmente abandonada, le temperatura del
baflo acuoso coagulante tiene une gran importencia en
la formacidn de una fibra polimérica o copoliméricea
dtil y susceptible de elaboracidén. Cuando el producto
de la polimerizacién se coagula en agua & uns tempe-
ratura sensiblemente superior a + 102 C,v.g., & 202C4§ 25¢

o aln nds elevada, el resulitado es una estructura
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opace, débil, y nada déictil. Esta estructura se hace

aln mds débil y menos transparente cuando més elevada
gsea la temperature por encima de + 102 C. No obstante,
coagulédndose en un bafio liquido a una temperatura de
+ 102 C o inferior, v.g., del orden de + 12 C g + 5¢ C
0 en une mezcle de agua y alcohol & temperaturas més
bajas, v.g., de 02 O a =102 C, el producto coagulado
resulte transparente o sensiblemente transparants, co
herente, tenaz, ddctil y susceptible de ser orientado
en su estado de gel ¢ esponjado en sgua. En gengrél,
cuanto mayor sea le transparencie del material tanto
mayor gerd su ductilidad. o

Soy incapaz de explicar con certeza lasrra-
zones del por qué el uso de un baflo coagulante frio,
como el descrito en la pressnte memoris y en mis azoli-
citudes copendientes n0s.772.200 y 68,370, ésta actual
mente abandonada, produce el sorprendente cambio en
las propiedades del acrilonitrilo polimérico o copoli-
mérico coagulado. Una explicacién légica seria que l&
coggulacién o precipitacién & baja temperatura del pro
ducto estrufdo de la polimerizacidén produce la forme-
cién de una estructura altamente hidratada% posiblemen
te con moléculag de agua unidas por fuerzas secunda-
rias con los grupos de nitrilo. Una vez que esta estrugc
ture se ha formado a temperaturas bajas (subnormales)
del orden de =152 C o + 102 C es completemente estable
cuando se conserva & temperaturas de 502 C en agua,
aunqgue la coagulacidén a temperatures sensgiblemente su-
periores & + 102 C de por resultado un gel débil, no

transparente con muy poca o nada de ductilidad.
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Con el fin de que los expertos en la mateiia puedan mejor

comprender como puede llevarse & la prdctice el presen
te invento, se exponen & continuacidn algunos ejemplos
a t{tulo de ilustracién, pero cuyos ejemplos no sir-
ven de limitacidn al alcance del invento. Todas las par
tes y porcentajes se dan en peso,
EJEMPTO 1

Se mezclaron 100 partes de acrilonitrilo 1i-
bre de agua con 1470 partes de agua en un recipiente
enchaquetado provisto de agitador. Se calenté la mez-
cla & 402 C y se afindieron 0,75 partes de persulfato
de amonio, 0,75 partes de metabisulfito de sodio 7
1,87 partes de sulfato de sodio en el orden indicadc.
Se dejé que prosiguiera la reaccidn de polimerizacidn
durente dos horas con la temperatura de la chagueta
ajustada de forma que le masa de la reaccién se mantu-~
viera a 402 C, Se filtré la lechada resultante y se la
v§ la pasta volviendo a formar otra lechada en ague y
volviendo & filtrar hasta obtener une prueba negativa
de ién de sulfato. la masa lavada deleznable de poliamcri-
lonltrild . se extendid en bandejas de acero inoxida-
ble y se secd durante unas 16 horas a 652 C eh un hor-
no con circulacién de aire. Después se molid & bolas
la "miga" seca hasta reduclrle & polvo fino. Una solu-
cién de 1 gramo del poliacrilonitrilo en polvo en 100
ml. de tiocianato de sodio al 60% tenfa una viscosi=-
dad de 41,5 centipoises determinadas a 402 C emplean-
do un viscosimetro Ostwald-Cannon-Fenske.

Se ajustaron 93 pertes de una solucién acuo~

ge al 53% de tiocianato de calcio & un pH de 7,0 con
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dcido clorhidrico dilufdo. Este solucién se enfrid a

-102C en un befio de nieve carbénice (diéxido de car-
bono s8lido) y acetona. Slete partes del poliecrilo-
nitrilo, producido mediante el procedimiento descrito,
se mezoclaron en la solucidn acuosa refrigerada de tig
cienato de calcio con un agitamiento répidoe. .

La lechada resultante se transfirié a ma
mezcladora compuesta de wn depdsito enchaquetado de
acero inoxixable provisto de taﬁa y egitador, ¥y se agl
t6 en el mismo durante 48 horas y & 459C bajo une et-
mésfera de didxido de carbono con el fin de realizar
la solucién completa del poliacrilonitrilo en eljﬁio-
clamato de calcio acuoso. Ia solucién resultante se
filtré haciéndola pasar a través de un filtro de are-
na bajo una presién de 18,12 kgs de didxido de carbo-
no. La solucidén filtrada se mantuvo en vacio durante
varios dfes e 252C hasta qus hablan desaparecido todas
las burbujas de gas. La solucién libre de gas resul-
tante se mantuvo al vacio durante 18 horas més antes
de usarse como solucidén pere hilatura. El contenido
de polimero de la solucién, determinado confeccionedo,
secando y . pesando une pelicule de la solucién, fué
del 7%. ILe viscosidad de la solucién determinada por
el tiempo que tarda una bola de m;nel de 3,18mm de
didmetro y 0,142 gms de peso en ceer a través de 20 om
de la solucidén mantenide a 612C fué de 208 segundos.

Lz golucién anterior se hild en fibras ex-
truyéndola a través de una hilera de 40 orificios de
110 micras de didmetro en un bafic coagulante compues-

to de agua refrigerada a 1-22C, Ia solucidén se calen—
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un "dedo" calentado por vapor. Se hizo correr la fi -
bra por el baiio coagulante en un recorrido de avence
¥ retroceso mediante una polea de gula sumergida movi
da a motor colocada en un extremo dellbaﬁo y un juego
de rodillos locos en el otro extremo. ElL recorride to
tal de la fibra por el baiio fué de 3.657,6mm aprcxima
danente.,

Lg fibra hilada se condujo fuera del bafio
coagulante sobre varios rodillos de gufe y une polea
conducida A a fravés de una cubeta de 304 mm que ‘ton-
tenfa agua calentada a 98-992C. se estird la fibra-en
este bafio alrededor de un 600% conduciéndola sobre wne
gegunda polea de gufe B, cuya velocidad periférica era
mgyor que la de la polea A, pasando después a una bo-
bina colectora. la cubeta de estiraje tenfa las carac-
teristicas de la descrita anteriormente con respecto
& lag Figuras 1,2 y 3+ la fibra se estird en esta cube
ta en une linea tangente & dos superficles circulares
giratorias, o sea las poleas de gula A y B, entre las
cuzles no existifa otro punto sélido de friccidn. la
bobina colectora estaba dotada de movimiento de vgivén
y se hallaba rociada continuemente con agua pars man—
tener la fibra en estado gelificado. Cuando se hubo
hilado suficiente hilo se quité le bobina y se sumer-~
&l en agua pars quitar cualquier tioclanato de cal-
clo residual que pudiera haberse hallado presente en
el hilo gelificado.

Entonces se suspendié lea bobina de hilado ge

lificado hfmedo dentro de una cubeta que contenia una
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dispersidén acuosa del 1% de un agente antiestdtico, es-
pecificamente sulfato de hidrégeno octadecilico de guani
dina, y wn 0,5% de un lubricante textil, perticulermente
butilestearato. “a dispersién se mantuvo a 40~50¢C,

El hilado de la bobina sumergida, que habla si
do “tratado con una dispersién que contenfa un ageﬁtéian-
tiestdtico, se condujo de una forma continua sobre wn se-
cador compuesto de dos rodillos de acero inoxidable, de
accionamiento directo, cada ung de los cuales tenia 101
mm de Qidmetro y 254 mm de largo, que se hallaban suspen-—
didos en el mismo plano vertical separados 203 mm y lige-
racente inclinados entre si en los extremos de salida pa~
ra hacer avanzar el hilo por el rodillo. Cada uno de los
rodillos estaba calentado eléctricamente en su interior
para proporcionar una temperatura en la superficle exte-
rior de aproximadamente 65-70 2C y giraban a una veloci-
ded periférica de unos 33,8 metros por minuto. EL hilo
gelificado htmedo formd 42 vueltas o espiras alrededor
de ambos ®odillos, cada una de las cuales tenia una cir-
cunferencia por fermino medio de 0,724 metros, Después
gse condujo el hilo seco directamente del extremo de sali-
da a una retorcedora de anillo para imprimir 2,8 vueltas
por cada 25,4 mn de retorcido en S. ¥l hilado secd satis-
factoriamente sin acumulacidn de carga electrostdtica y
sin que se deterioraran las fibras o se hallaran otras 4i
ficultades durante el secado.

Bl hilado acabado tenia un denier de 115, conte
nfa un 0,92% en peso de acabsdo, bamado en el peso del
hilado seco sin tratar, tenfz unaresistencia a la traccién

en seco de 4,5 gramos por denier una resistencla a la
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tracceidn en hiémedo de 3,6 gremos por denier y alargamien=
to en seco ¥y en himedo del 14%.
EJELPIO 2

Se mezclaron une parte de metil acrilato y 19
partes de acrilonitrilo libre de agua con 329 partes de
agua en un recipiente enchaguetado dotado de agitadQ?.

Se calentd la mezcla con agitacién a 402 C después de lo
cual se afiadieron 0,3 partes de persulfato de amonio,

0,3 partes de metabisulfito de socdio y 0,33 partes de sul
fato de sodio por el mismo orden. Se dejé que prosignle-
ra la reaccidn por espacio de 4 horag con la temperatura
de la chaqueta calentadora ajustada para que mantuviera
le masa de la reaccidn a 402 C, La lechada resultante se
£iltrs, lavé, secé y molid & bolas del mismo modo que en
el Ejenplo 1 con la excepcidn de que la "miga" lavada se
secd durante 16 horas a 60 2 C.

Una solucidn de 1 gramo del copolimero de me-~
t1il acrilato-acrilonitrilo en ml de tiocimnato de sodio
al 60% tenfa una viscosidad de 23,7 centipoises a 40 ¢ C
usando un viscosimetro Ostwald-cannon~Fenske.

Se ajustaron 93 vartes de una soluclidn acuosa
al 53% de tiocianato de calcio a un pH de 6,8 con dcido
clorhidrico dilufdo. Zsta solucidn se enfrid a -102 C se~
gln se ha descrito en el Ejemplo 1, después de lo cual
ge mezclaron en la solucidén 7 partes del copolimero des-
cerito de acrilonitrilo y metil acrilato, con agitacién
rédpida. Le lechade pesultante se traté coio en el fjemplo
1 con el fin de disolver el covolimero en la solucidn acuo
sa de tiocianato de calcio y para obtener uma solucidn

desaireada de copolimero que fuera apropiada para hilatura.
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La cantidad de copolimero en la solucidn des-
crita para hilatura era del 7% determinada preparando,
secando y pesando una pelicula de la solucidn. La visco-
sidad por la prueba de la bola, segin se ha descrito en
el Ejeiplo 1, de la solucidn mentenida a 612 C fue de
33,6 segundos.

lista solucidn se hild y estird para ob%éner una
fibra orientada formada de un copolimero de acrilonitri-
lo y metil acrilato de la misma manera que en el Ljsmplo
1 con la Gnica excepcidn de que se estird la fibra wn
900% en el bafio de estiraje.

Ta bobina que contenia el hilado o fibra del
polimero gelificado himedo se suspendid en una cubeta
que contenia una dispersién acuosa sl 2% de sulfato de
hidrégeno octadecilico de guenirulea [ agente anties—
t4tico) v un 1% de N-octadecil disodio sulfosucinamato
(Agente dispersente). Lsta dispersidn ee maniuvo a una
temperatura de 40-502 C.

EL hilado tratudo se sec§ de una manera conti-
nua, sin scumulacién de carga electrostéditica durante el
secado, de la miswa manera que en el Ejemplo 1 a excep-
cidn de que la superficie exterior de los rodillos cal=-
deados electricaiente era de aproximadsmente T0-T52C. El
hilado seco tenfa un denier de 85, un contenido de "aca-
bado" del 2,2% basado en el peso del hilado seco sin
tratar, una resistencie a la traccidn en seco de 4,6 kgs
por denier, una resistencia a la traccién en himedo de
4,5 gramos por denier y alargamientos en seco y en hime~
do del 12%.

EJEEPIO 3
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Se prepar§ un copolimero Qe acrilonitrilo y
acrilamida disolviendo primero 198 partes de acrilonitri
lo en 2197 partes de agua, a 1la que se hablen afiadido
224,4 vartes de una solucidn acuosa al 9,8% de acrilami-~
da. La solucidn se puso a una temperatura de 38¢C y en-
tonces se afludieron 3,5 partes de metavisulfito de so-
dio, seguido de 3,5 partes de persulfato de amonié. Cuvan
do se halld rodeada de un bafic de agua a 402 C la tempe~
rature de la megzela de la reaccldn subid durante los pri-
meros 20 minutos a 442 C y después descendid gradualmen—
te hasta hallarse a 402 C al cabo de 60 minutos. lesnudg
de continuar le reaccidn dwrante 60 winutos mds a 402 C
el copolimero compucsto del 90% de acrilonitrilo y el
10% de acrilamida se filtrd, lavd y secd. Un gramo de
este conolinmero disuelto en una solucidn de tiocianato de
s0Gio al 60% para obtener 100 ml a 202 C dib una solu-
cidn con una viscosidad de 19,2 centipoises a 402 C.

Se disolvieron 15 partes del copolimero prepa-
rado segtn s ha Gescrito a 45¢ C en 85 partes de tio-
cianato de sodio @cuoso al 55% para obtener una solucién
que tenfa una viscosidad, seglin la prueba de caida de
bola ( como ya se ha descrito) de 407 scgundos a 612 C,
Begnubs de filtrar y desairear la solucién que contenia
un 159 de copoiiumero se extruyd por una hilere metdlica
con 100 orificios, ocuyo didmetro era de 55 micras. Ia
golucidn se calentd para reduclr su viscosidad antes de
la extrusién empleando un "dedo" calentado al vapor en
la hilera. Mxtruyendo a una velocidad de 1,53 gramos de
solucidn por winuto, se coaguld la fibra en agua & 52C.

La Pibre exitruvida formd un hilade nuliifilanentario con
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una total seperacibén de todos los filamentos. Se sacd

la fibra del bailo después de 241 mm de recorride en el
mismo pasando 2 un rodillo y despuds en sentido vertical
a una polea de gula con una velocidad periRfica de 1,39
metros por minuto. La fibra altamente hidratada era trans
parente, tenaz y ddctil. Después de dar 2% la fibra sl-
rededor de la polea de gula mencionada, la fibra reéorrid
609,6 mn de recorrido en un baiio de ague a 982C pasan-

do @ una segunda polea de gula con una velocidad perifé-
rica de 18,5 mefros por minute alrededor de la cual la
fibra se hallaba enrollada dos vueltas.

La velocidad periférica de la segunda polea
era de 13,3 veces més que la de la primera y el estira-
aiento de la fibra ocurrid como se ha descrito en el
Bjeaplo 1. La fibra estirade se enrolld en una bobina
cuando aln se hallaba himeds, manteniéndose un chorro
de agua encima de la bobina para evitar que sepudiera
secar algin trozo de fibra.

Bntonces se¢ suspendid el hilado gelificado hi-
nedo en wna cubeta que contenila una dispersidn acuosa
de sulfato de hidrdgeno octadecilico de guanidina al
1% (agente antiestdtico ) y wn 0,5% de butil eslearato.
( lubricente textil). Lo dispersién se mantuvo a 40 -

50 ¢ C,

El hilado tratado se secd de una forma continue
gin zcunulacién de electricidad estdtica durante la ope-
racidn de secado, del mismomodo que en el Zjemplo 1, a
excepclén de que la temperatura exterior de superficie
de los rodillos caldeados eléctricamente fue de T0-75¢ C.

BJEMPIO 4
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Igual que en el Ejemplo 1, a excepcidn de
que la fibra hilada se condujo fuera del balio coagu-
lante pasando 8 una wnidad de tratamiento consistente
en dos rodillos de acero inoxidable movidos directanen
te cada uno de los cuales tenia 101 mm de didmetro y
254 mm de largo, que se hallaban guspendidos en el mig-
mo plano vertical y separados 203 mm y ligeramente in=-
clinados entre s en sus extremos de salida para asi
hacer avanzar el hilo sobre los rodillos. Cada rodillo
gse hallaba refrigerado interiormente haciendo circular
saliuera refrigerada a una temperatura de aproximadaiten
te 02 & =~ 120 a través de los rodillos y proporcionar
asl une teuperatura exterior no superior a + 540, El hi
lado gelificado himedo se enrolld en forma helicddal al
rededor de ambos rodillos para formar una pluralidad
de vueltas o espiras, siendo la longitud total de fi-
bra en los rodillos de aproximadamente unos 16,45 me~
tros. Los rodillos se hallaban inclinados en un édngulo
de unos 52 con respecto @ la horizontal segin se ilustra
en las Figuras 1 y 3. Se aplicd agua a una temperatu—
ra de aprokximadamente =~12C en las espiras de fibra
préximas al extremo de salida y fluyd sobre los rodi-
1los en sentido contrario al de avance de las espiras
lavando asl completamente la fibra con agua fria.
Del extremo de salida de lo®g rodillos convergentes
las fibras pasaron & una polea de gula y de alll a
uwa cubeta de estiraje donde se estird la fibra pera
orientar sus moléculas segin se describe en el Ejemplo
1. La fibra estirada gelificada se recogid en una bobi-

na y después se la dejd secar a temperatura ambiente.Sige
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desea se puede secar de una forma continud, por ejemplo:

secando espiras en avance (previauente tratadas con un
acabado antiestdtico) sobre rodillos convergentes calien
tes, segfin se ha descrito en el Ejemplo 1.

EJELPIO 5

Se prepvard una solucidn para hilatura partiendo
de un copolimero de acrilonitrilo y metil acrilato se-
gén se ha descrito en el Ejeumplo 2. Se siguid el misﬁo
procedimiento en la produccidn de fibra sintéiica con
esta solucidn que el del Ljemplo 4 a excepcién de que en
lugar de recoger la fibra gelificada estirada en una
bobina, se condujo directawmente del balio de estiraje a
los rodillos de secado, segln se describe en el :jemplo
1. En otras palabras, todo el proceso fue continuo segin
ge ilustra a titulo de ejemplo en la Figura 3 de los pla-
nos adjuntos a esta memoria.

Se coumprenderd, naturalmente, en especial los
expertos en la materia, que mi invento no queda limitado
a los productos de polimerizacidén especificos y a las so-
luciones de los misuos, a las condiciones especificas de
hilatura, el método especifico de tratar o lavar las es-
piras en avance de fibra gelificada, el método especifico
de estirar la fibra mientras se halla en una linea tangen
te a dos superficies circuleres giratorias, entre las que
no hay otro punto de contacto sélido de friccidn, a los
agentes antiesificos especificos ni a las condiciones
egpecificas del tratamiento antiestdtico y secado dados
a titulo de ilustracidén en los ejemplos anteriores y re-
presentados en los planos adjuntos. dsi, en lugar de los

copolimeros particulares eapleados en los Ejeunplos 2, 3 ¥
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5 se pueden usar cualquier oires copolimeros terioplés-
ticos con una proporcidn mayor de acrionitrilo y una
menor proporcién de otro mondmero o mondmeros copolimeri-
zables con el mismo, de los que se han expuesio numerosos
ejemplos anteriormente y en mi solicitud copendiente N#&
de serie 772.200. De igual modo, el invento no queda li-
mitado a las proporciones particulares de monémeros Ccopo=
limerizables expuestas en los Ejeuplos 2 y 3. 4sl, se
puede usar metil acrilato o acrilamida como Colondmeros
con acrilonitrilo en diversas otras proporciones dentro
de los limetes, en peso, de aproximadamente wn 85% a apro
ximadamente un 97% de acricbnitrile a aproximadanente un
15 a un 3% de metil acrilato o acrilamida, mds particular
mente del 90% =955 de acrilonitrilo y 10% — 5% de metil
acrilato o acrilamida. Tanbién se pueden usar con venta-
ja proporciones siailares en muchos casos con otros
comondmeros colio, por ejeuplo, con Los coliondmercs nen-
cionados anterioraente a titulo de ilustracidn.

De los acrilonitrilos copolimericos empleados
para llevar el invento a la préctica, yo prefiero euplear
un covolimere de scrilonitrilo que contenga en las molé-
culas del copollimero al mencs un 85% en peso de acriloni~
$rilo combinado. En tales productos copoliméricos, las
proporciones de nionéneros en la mezcla polimerizable con
la que se preparan los covolimeros e ajustan de forma
que el copolimero final contenga en sus moléculas al me-
nos un 85% en peso de acrilonitrilo (acrilonitrilo combi-
nado). Le expresidn "producto de polimerizacidn de acrilg

nitrilo que contienc en sus moléculas al menos un 85% en

peso de acrilonitrilo cowbinado", segin se usa en esta
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meiloria y en algunas de las reivindicaciones adjuntas,
significa un producto de polimerizacién (polimero, copo-
1imero o interpolimero v wna mezcla de los misios) con-
teniendo en sus moléculas un térumino medio de por lo me—
nos un 85% en peso de unidad de acrilonitrilo, que se
donsidera presente en la molécula individual del poll-
mero Como el grupo |

&Hz— &H—CN
0, dicho con otras palabras, al menos un 85% en peso de
la sustancia resctiva convertida en el producto de-la po-
limerizacidn es acrilonitrilo (dcrilonitrilo combinado).

De igual modo, los expertos en la materia com-
prenderdn gque el presente invento no queda limitado &
los agentes antiestdticos especificos ni a las composi-
ciones de acabado especiiicas que contienen dicho agente
¥y que se han expuesto en los ejemplos anteriores, puesto
que se puede emplear cualquier otro agente anitiestdtico
o composicién que lo contenga, de los que se han expues—
to numerosos ejemplos anferiormente ¥y que sirvan para
eliminur la acwaulacidn de carga electréstdtica durante
el seccado continuo de las espiras de la fibra gelificada
hémeda, segin se ha descrito.

El agente antiestdtico puede aplicarse en la
fibra antes de su secado mediante cualquier dispositivo
apropiudo, pero preferiblemente se aplica en forma de
dispersidn liquida, particularzente en dispersién uscuosa.
BEsta dispersién puede contener cualquier cantidad apropia
da de agente antiestdtico, pero normalmente dicho agente
se halla presente en la dispersidén en una cantided correg

pondiente al 0,5 = 5% del peso de la misma. La dispersidn
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puede aplicarse por ejemplo, sumergiendo la fibra en

la misma o mediente rociadura o cualquier otra forma de
poner en contacto la fibra con la dispersién. Pora apli-
car la dispersidn, se calienta preferiblemente a una te.pe
ratura elevada, v.g, de 45 a 502C g 952C o en algunos
casos hasta 1002 C. Con algunos agentes antiestdticos,
las dispersién que los contiene puede aplicarse a telpera
turas aizblente (20 a 302 C) o a temperaturas de hasta 45eC
pero estas temperaturas pueden ser menos convenientes con
alguos agentes wntiestdticos por la dificultad que en~-
cierra el mantener el agente antiestdtico disperso de

una foruma homogénea en agua u otro ligquido voldtil a las
teumperaturas nds bajus citudas. AL secar de una forma con
tinua la fibra gelificada tratada segin se ha descrito, h
fibra seca tiene el agente antiestdtico depositado por

lo menos en las superficles extoriores de la misma, lLa
centidad de agente antiestdtico que puede hallarse pre~
sente en la fibra tratada seca puede vuriur considerable-
mente pero norialmente se halla presente en wna cantidad,
en peso, correspondiente a un 0,2 - 4% de la fibra seca
sin tratar.

Lia coliposicidén liquida que contiene el agente
antiestdtico puede aplicarse a la fibra gelificada hi-
meda en cualquier etapa apropiada durante su produccidn
y antes del secado de la misme seglin se ha descrito ante-
riornente. Seglin se ha mencionado, se puede aplicar du-
rante la operncidn de ectiraje de la fibra para orientar
sus moléculas; o bien puede aplicarse entre cualqulera
de las poleas o gulas w otros rodillos empleados en el

proceso de la hilature que precedan al secado continuo
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de la fibra. En algunos casos la fibra gelificada se pue-~
de tefiir, tartar con un agente antiestdtico y la fibra te
fiida gelificade himeda puede secarse entonces de una forma
continua segln se ha descrito anteriormente con relacién

a una fibra gelificeda sin teilir.

Si se desea, la comlposicidn de acabado_qug“con-
tiene el agente antiestdtico que se deposite en lé}fibra
tratada seca puede dejarse perwusnecer en la misua duran—
te la produccidn del articulo en su forma final y'dés~

-

pués de su produccidn, especialmente en aquellos Gaos

~en que el hilado, tela o cualguier otro producto acabado no

se haya de tefiir. Si dicho producto acabado hade ‘tefiirse,
se suele eliminar la composicién que contiene el agente
antiestdtico antes del teiiido, por ejemplo medianve los
bafios normales de lavado.

El presente invento proporciona un procedimien—
$o eficaz y econduico de estirar una fibra gelificada
de una forma continua, asl como un método répido, eficaz
¥y econduico de lavar de una forma continua una fibra sin
egtirar himeda y de secar de una forma continuve una Pi-
bre gelificada estirada de un profucto de la polimeriza-—
clén del acrilonitrilo. Zupleando las etapas de lavado y
estirado continuo junto con la operacidn continua de se-
cado, se obtienen con rapldez fibras secas de caracteris-
tlcas uniformes a un bajo bosto debido a la féenica de
secado rdpido empleada, que ocasionsa mucho menos dafip
al hilo que cuando una fibre hilada en paralelo, V.S,
bobina u ovillo, se seca en bloque y despuds se desbobi-
ne para su retorcido o rebobinado.

Bl téruing "fibra" empleado en esta meioria de
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adjuntas, comprende tanto log hilados monofilamentarios

como los multifilamenterios.

N O T A

Descrita suficientemente la naturaleza del in-
vento, 2gi corc la manera de realizarlo en la préctica,
debe hacerse consgtar que las disposiciones anteri&fmente
indicadas son susceptibles de modificaciones de -detalle
en cuanto no alteren su principic fundamental, .Teambién
se hace constar que el invento corresponde & une solici-
tud de patente presentada en Norteamérica, acogiéndose
por tanto a losg beneficios que conceden los Convgnios
Internacionales en vigor, siendo lo que constituye la
esencia del referidoc invento y por lo que se soiieita
Patente de Introduccién por 10 alics en Espafia, sobre:
“Procedimiento pers producir una fibra sintética partien
do de un producto termopléstico; caracterizéndose por lo
giguiente:

12.~ Procedimiento para producir una fibra sin
tética partiendo de un productc termopléstico, caracte-
rizado porque comprende el exbruir, en forma de una fi=-
bra, una solucidn viscosa coagulable en agus de un pro=-
ducto termopléstico de polimerizacidn que, tiene un peso
molecular comprendide entre 15.000 y 300.000, obtenido
a partir de une masa polimerizable que comprende por
1o menos un 85% en peso de acrilonitrilo, disolviéndose
dicho producto de polimerizacién en una solucidn acuosae
concentrade de un tioccianato soluble en agua y constitu-
yendo de un 7 a un 20% del peso de dicha solucidn, te-

niendo dicha solucién coagulable en agua del citado pro-
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ducto de polimerimacidn una viscosidad del orden de 10
a 500 segundos, y calentdndose a una temperatura del or—-
den de 602C a 1002C inmediatasente antes de la extrusidn:
sunergir inmediztamente después de la extrusi'on la fi-
bra extruida en un bailo de liquido coagulante que compren
de agua mantenida & una tenperatura del orden de 020 a
+ 58C para precipitar asl el citado producto de poiime~
rizacidn en forma de wna fibra esponjada en azua y sus-
centible de estiramiento; estirar dicha fibra no menos
del 20055, con lo que se obtiene una fibra con una resis-
tencia y tenacidad elevadas que muestra una orientacién &a
Jo largb del eje de la fibra, mientras pasa por égua‘man—
tenida a una temperatura del orden de 902 C a 1002 C;
aplicar une dispersidn acuosa que contiene un ageﬁte an=y
tiestdtico en las espiras en continuo avence de la fibra
gelificada estirada; y secar de una forme continna'la
fibra gelificada resulbtante haciéndola que se mueva en
wn recorrido helicoidal en contacto con una superficie
netdlica giratoria suave calentzda a una teuperatura
del orden de 502 C g 1202 C, aproximadaumente, estando en
contacto la citada fibra gelificada Guranie un periodo
de tiempo suficiente para que se seque la fibra.

2 ~ Prpcedimiento seglim la reivindicacidn 12,
caracterizado porgue comprende hilar uwna solucién coa-
gulahle en aguz de wn producto de polimerizacidén de geri-
lonitrilo que contiene en las mpléculas del mismo un tére
mine medio de aproximadamente un 85% en peso de acrilo-
nitrilo coubinado, disolviendo dicho producto en una so-
lucidn acuosa concentrada de tioclanato soluble en agua

o hildndose dicha solucidn en un baiis de hilatura man-



5e

10

15.

20.

25.

30

tenido a una temperatura del orden de -152C a 4 102C
comprendiendo principalmente agua, por lo que se obtie-
ne una fibra hilada susceptible de estiramiento en esta-
do de gel; aplicur en dicha fibre gefificada, mnientras
se mueve de una Ioraa continua en un trayecto helicoidal,
agua a una temperatura de unos 092C a no més de -108C pa-
ra asi extraer de la ciiada fibre gelificada cualquier
tiocianaio que pudiera hallarse todavia presente en la
wisna; estirar de uwna forma continua la fibra gelificada
tratada nientras se halla en contucto con agua solﬁmen—
‘te mantenida a una temperatura del orden de 902C-.a- unos
1009C; aplicar una dispersidn acuosa que contiene un
compuesto antiestdtico a las espiras en continuo.movimien
to de la fibra gelificada estirada; y secar de wna forma
continua las espiras en avance de la fibra gelificada
resultante, halldndose por lo menos una parle de cada
espira en contacto con una superficie caliente giratoria
y tersa, siendo tales la temperatura de la citada super-
Ticle, la parte de cuda espira que se halla en contacto
con la migma, la duracidn de dicho contacto y el ntimero
de espiras en contucto con la citada superficie calien-
te, que las referidus espiras de fibra gelificada queden
gsecag.

2 ~ Procedimiento segin lareivindicacién 18¢
caracterizado porque el producto de polimerizacién de
acrilonitrilo se diswlve en una solucidn acuosa concen-—
trada de tiocianuto de calcio.

42 « Procedimdento segin lar reivindicacldn 18,
caracterizado porque el producto de vpolimerizacidn de

acrilonitrilo constituye de aproximadamente wn 7% a
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aproximadamente un 20% del peso de la solucidn de tiocia~
nato soluble en agua;/gl producto de polimerizacidn de
acrilonitrilo se disuelve en una solucién acuosa de Hio-
cianato de sodio,

5.~ Procedimiento segin la reivindicacibn 18
caracterogado porque el secade final lo realizan de una I3
forma continva, las espiras en avance de la fiﬁfé gelifice
da resultante, estando el menos une parte de cada espira
en contacto con une superficie tersa caliente,‘siendo
tales la temperatura de la citada superficie, el trozo
de espirs que se halla en contacto con ia miswea, la dura
cién de dicho contacto y el nimero de espiras en coniac-
to con dicha superficie caliente, que se sequen Gichas
espiras de fibra gelificadam recogiéndose de ura forme
continua le fibra seca.

6.~"Procedimiento para producir una fibra sin-
tética partiendo de un producio termoplistico"; tal y ‘
como gueda sustancialumente descrito en la preéente Memorie

y en los dibujos adjuntos

a Memoria cgasia de sesenta hojas, escritas
1]
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