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PATENTE DE INTRODUCCION -
Your Cese No. 11.727

326143 3261 *-:
Nonois Tt 1B
sathe:

"Procedimiento continuo para ls produccién de unag -

fibra sintética onduladaf.

L

SolicitantoANERICAN CYANAMID COMPANY, entidad norteamericena, -
residente en Berdan Avenue, Township of Weyne, Fsta-

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

Esta patente se refiere & la pro-
duceidn de una fibra textil, y mas concretamente de
una fibra textil sintética con ondulacién natural (di
fepente de la producida por medios mecanicos), obte-

Se nida a partir de pol{meros ¥y copolimeros de acriloni
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trilo, Bspecialmente csta patente se refiere a la -

produceidn de una fibre sintétice ondulads a partir
de un producto de polimerizacién de acrilonitrilo'ﬁue
contiene en sus moléculgs no menos de 85% en peso aé
acrilonitrilo (combinado).

Se han sugerido diversos ndtodos
de produccién de filamentos, peliculas y otros articu
los configurados de acrilonitrilo (polimérico) y de
copolimeros e interpolimeros con una proporeidn mayor
de acrilonitrito y otra proporcidn menor de uno o va
rios mondmeros distintos. Por ejemplo, se ha propues
to disolver poliacrilonitrilo en un compuesto de amo
nio cuaternario, como cloruro de bencilpiridinio, ¥y
emplear la solucidn resultante para hacer peliculas,
hilos y otros cuerpos configurados. Asimismo, se ha
propuesto disolver diversos compuestos de polivinilo,
incluidos poliacrilonitrilo y copolimeros de éste, -
con otros compuestos de vinilo, en soluciones acuosas
concentradas de sales inorgénicas (metdlicas), por -
ejemplo, cloruros, bromurcs, yoduros, tiocianatos, -

percloratos y nitratos, y utilizar las soluciones re

‘sultantes para fabricar hilos, peliculas, ete. se co

nocen ya diversas soluciones disolventes orgénioas -
de poligerilonitrilo y copolimeros con no menos de -
85¢% en peso de acrilonitrilo con otro mondmero, asi

como el empleo de tales soluciones para formar peli—
cules, filamentos, etc., también son conocidas les -
dificultades que se han encontrado al intentar la -

produccion de filamentos Utiles y otros articulos -

configurados g partir de dichas soluciones de polia-
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erilonitrilo,

Es conocido el procedimiento para
obtener pel{culas, filamentos, hilos y oiros articu-
los configurados Utiles, capaces de tefiirse, a partir

5, de productos de polimerizacién de gerilonitrilo, de.
la clase que se describe nas adelante, precipitanto
o coagulando el producto de polimerizacidn, aproxi-
madamente en su forms prevista, en una solucidn del
mismo coagulable en agua, cuys precipitacion se efec
10,  tla poniendo dicha solucidn en contacto con un coagu
lante 1iquido frio que contenga sgua, més concretamen
te a temperatura no muy sugerior a +102C, Este coagu
lante no disuelve el producto de polimerizacidn, pero
sl el disolvente en que tal producto esta disuelto,
15.  se ha comprobado con sorpresa que manteniendo la tem
pergtura del bafio coasgulante acuoso a +102C o menos,
por ejemplo, entre -15°C y +102C, y con pfeferencia
entre unos -~152 y 452C, los geles precipitados sue-
len ser claros o0 casi claros, tenaces, dﬁctiles, h'g
20, en forma de filamento, hilo o en otra forma, pueden
ser estirados para orientar las moléculas, aumentan
do asi la coherencia, resistencia a la traccién, te
nacidad, elasticidad, y mejorando de otro modo las
propiedades del producto terminado. En marcado con
25, traste, si se emplean tempergturas del orden de 209
a 509C o més altas, los geles precipitados son en -
general neblinosos u opacos, déviles, friables, ape
nas tenaces ni ddctiles, y no se prestan a ser esti
rados pars orientar las moléculss y mejorar as{ las

30. propiedades del material secado.
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Es gsimismo conocido, que los ge-
les configurados precipitados, por ejemplo, nonofi;g
mentos y multifilamentos extruidos e hinghados con. -
agua, que pueden ser colectivamente designados por =
hilos o fibras, y que se han formado en un coaguiaﬁr
te quido frio que contiene agua a una temperaturs
baja del orden de la menciongda en el pérrafo antérior,
puede me jorar materiglmente sus proviedades sometien
do a tensidm el material precipitado, hiumedo e hine
chado, por estirgmiento, en contacto con humedad o g
gua, & uwna temperatura elevada, concretamente entre
unos 709 ¥y 1102C, BEs ventajoso emplear agua entre =
702 y 1002C, y mejor entre 902 y 1009C, como medio 1f
guido con el que entras en contacto la fibra u otro -
producto gelificado o precipitado durante el estire-~
miento, pero si se quieren temperaturas de mds de -
100¢C, por ejemplo, de 1102C, puede emplearse una at
nésfera de vapor saturado. Para consegulir resulta-
dos 6ptimos mientres, se estira, es importante lg pre
sencia de humedad o agua. Bstirando as{ en himedo -

el producto precipitado, més concretamente g una lon

-gitud doble por lo menos de la inicial (es decir, no

menos de 100%), y con preferencia tres, quince) & =
veinte veces la inicigl, las moléculas se orientan a
lo largo del eje de la fibra, y se obliene un produc
to oon mas resistencia a la traccidn, marcada produc
cidn de fibrillas, tenacidad, elasticidad y otras pro
piedades me joradas.

Segin otro procedimiento de produc

cidn de hilos o fibras de polimeros ¥y copolimeros de
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acrilonitrilo, en el gue la fibra estirada, hinchada
con agua 0 hidrogelificada del pfoduoto de polimeri-
zacidn de acrilonitrilo, puede ser secada en forma -
continua, o preferiblemente hilada, estirada y seca-
da sin interrupcidn, y da una fibra o hilo con méyor
repidez y minima manipulacidn, de modo que el produe
to es mds uniforme y menos propenso a desperfectos -
durante la elaboracidn, por ejemplo durante el bobina
do. BEse método comprende la extrusidn en forma de -
fibkra de un producto termopléstico soluble de polime
rizacion de una mesa polimerizable compuesta princi-
pelmente de acrilonitrilo, tomandolo de una solucidn
del mismo coagulable en agua, pare ponerlo inmediata
mente después en contacto con un coagulante ligquido
que contiene sgua, a una temperaturs no superior a =
+102C, a f{n de precipitar dicho producto de la citg
da solucidn en formg de gel estirable; el estiramien
to de dicho gel en presencia de humedad y a unos 7T0%
a 11080 de temperatura; la aplicacidn de un 1fquido
(volatil), més concretamente de una dispersién acuo-
sa que contenga un agente antiestdtico (por e jemplo,
una guanilurea o une sal guanidinica de un éster sul
firico de hidrocarburo monoalifitico, mas en partiou
lar una sal en la que el grupo hidrocarburo sliféti-
co contenga 12 a 18 &tomos de carbono), al gel esti-
rado, o sea a la fibre estirada en estado de gel; ¥y
la desecacidn continua de la fibra gelificada resul-
tante mientras se mueve en un treyecto helicoidal en
contacto con una superficie, mejor giratorig lisa -

(por ejemplo de acero inoxidable pulimentada), calen
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teda, al menos en parte, a una temperaturaz suficien-

temente elevada para secar la fibra casi por comple;
10 o hasta cierto grado conveniente, Bs importants
tratar la fibra gelificada con un antiestatico antes
de secarla, pues de otro modo, la acumulacién defeiég
trioidad estatica sobre las fibras secadas apelotora
o tiende a apelotonar el filamento, y hace sumamehite
diff{eil, si no imposible, secar continuamente las £i
bras gelificadas, con un grado de eficacia gque satis
faga las necesidades practicas a escala comercial.

Este procedimientc puede me jorar-
se introduciendo la fase de estirar la fibra gelifi-
cada del producto de la polimerizacidn del acriloni-
trilo, -en presencia de humedad, a una temperatura del
orden de 709 a 1009C, y mientrass se halla en una 1f-
nea tangente g dos superficies circulares girgtorias,
entre las cuales no hay ningun otro punto de contac-
0 sélido por friceidn, debiendo ser la velocidad pe
riférica de una de las superficies giratorias mayor
que la de la otra, a fin de mantener tensa la fibra
gelificada., BEsta fase puede utilizarse en el proce-
.dimiento de la presente patente., Entre sus particu-
lares ventajas en la produccidn de una fibra sintéti
ca a partir de una solucidn coagulsble en agua de un
producto de polimerizacién de acrilonitrilo, se pue-
den mencionar las siguientes:

El hilo, durante el estiramiento,
puede exponerse a deterioro meeanico, 0 sea g rotura
de filamentos, rozaduras, etc., al entrar en contac—
to de friceidn con Organos tales como ganchos, rodi-

1llos o poleas que suelen emplearse para sumergir un hi

lo en un bafio, lo cual se evita empleando para la -
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practica del procedimiento un aparato diseiiado de Mo

do que no hays contacto de friceidn en el hilo duran
te el estiramiento critico por el cual la fibra geli
ficada se orienta g lo largo de su eje.
5, Otra nueva peculiagridad del cita-
do procedimiento, comprende la operacidn de aplicar
a la fibra gelificada (es decir, después de coaguler
la solucidn que contiene el acrilonitrilo polimérico
o copolimérico en un bafio de coasgulante 1iquido frio
10. gque contenga agua) un agente 1iquido frio acuoso mien
tras dicha fibra recorre un trgyecto helicoidal. E8
ta fase puede utilizarse también en el procedimiento
de lg presente patente. E1 agente liqpido debe estar
asimismo a una temperagbura no msyor de +102C, por -
15, ejemplo entre -15¢ y +4102C, y mejor entre 02 ¥ apro-
ximadamente + 59C. Este agente liquido frio, que -
conata con preferencig de agua a una temperaturs ba-
ja como la ya mencionadsas, se aplica ventajosamente a
la fibra gelificada, mientras ésta se mueve en un =
20. trayecto helicoidal en contacto con una superficie -
giratoria lisa que estg igualmente a una temperatura
no mayor de +102C, ILa superficie girgtoria puede -
adoptar la forma de un par de cilindros, sobre log -
cuales agvanza en espiras la fibra gelificada, desde
25. el extremo de entrads al de salida. BEstos cilindros
pueden estar ventajosamente inclinados unos 2 a 10 -
grados, por ejemplo aproximgdamente 5 grados, y el -
agente liquido se aplica en el extremo de sglida de
uno o de los dos cilindros, con lo que la fibra es -

30, tratada a contracorriente por el agente lavador. Apli
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2w

cando agua fria, por ejemplo, a espirales progresivas

de lg fibra gelificada, se eliminaran de ellas ahtéé
de estirarla todos los indicios de impurezas hidroso
lubles que puedan presentar en su interior o en su -
superficie externs, como huellas de sales utilizédéé
en solucidn pars disolver el producto de polimeriza-
cion de acrilonitrilo. La eliminacion de indicios -
de tales impurezas hidrosolubles es ventajosa, pues

permite estirar en condiciones Optimas la fibra geli

ficada, mejorando en consecuencia las propiedades del

producto final.

Le Ultima fase del referido proce
dimiento, comprende el secado de 1la fibrag estirada.
Esto puede hacerse por nétodos corrientes, como el -
de secar a temperatura ambiente sobre una bobinag u -
otro dispositivo en el que se haya recogido la fibra
gelificada, o el de secar de medo continuo, emplean—
do cilindros convergentes calentados. Tal secado =~
continuo se aplica a la fibra gelificada después de
tratarla con wna composicidn acuosa que contenga un

sntiestético, cuando recorre un trayecto helicoidsl,

Y mes concretamente mientras se halla en contacto con

ung superficis calontada, al menos en parie, a una -
temperature suficientemente alta para secarla.

Bl presente procedimiento tiene -
por finglidad la produccidn de una fibrs sintética -
rizada, a partir de un producto soluble de polimeri-
zacidn de acrilonitrilo que contiene en sus moléculas,
por término medio, no menos de 85% en peso de acrilo

nitrilo combinado., Este procedimiento se basa en el
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til con un rizado natural secando, en estado de relg
jacidn total, trozos discontinuos de una fibra hidng
gelificada contractil, molecularmente orientada,‘dﬁé‘
contenga un 13 a 75% en peso (de ordinario, entreléb’
¥y T0%) de agua, y en correspondencia, slrededor de.-
87 a 254 (mas concretamente, entre un 60 y un 30%) del
antedicho producto de polimerizaecidn de acrilonitrilo,
por ejemplo, acrilonitrilo polimérico, un copolimero
de acrilonitrilo y un acrilato de levialquilo (como
acrilado de metilo, etilo, propilo, isopropilo, bu-
tilo, isobutilo, butilo secundario, amilo, etec.), un
copolimero de acrilonitrilo y acrilamida, un copoli-
mero de acrilonitrilo y alcohol alilico, etec., que -
contengan en sus moléculas un promedio no menor de -
85% en peso de acrilonitrilo combinado.

Parg que una fibra-sintétiea pueda
tener la mas emplia utilidad én la industria textil,
es importante que su composicidn permita obtenerla muy
ondulada o rizada. Un rizado adecuado proporciona a
las fibras textiles la coherencia de masa que es esen
cial para una elaboracidn satisfactoria en la indus~
tria textil, La ondulacién en una fibra es importan
te pars obtener un esponjado tacto lleno (alturs o cuer
po) en hilos que se hayan de emplear para articulos
tales como mantas, suéters, franelas, calcetines, etc.
En muches fibras sintéticas, hay que someter la fibra
a un tretamiento mecénico para ondularla o rizarla,
con obviss desventajas tanto econdmicas como de téc-

PR ) . ’ ’
nica. Este procedimiento proporciona un metodo rapi
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do y relativamente barato de producir una fibrg siég
tética con ondulacidén natural, o sea ung fibra rizg@;,
sin previa deformacién meednica. El procedimiento -
proporciona también un material texbtil de mejoreéiéég
piedades, en particular una fibra naturalmente oﬁﬁﬁ;
1lgda, (con rizado espontaneo) de un producte de pbxg
merizacién de acrilonitrilo. Un resultado del proce
dimiento en ensanchar notablemente el campo de uti-
1ided de las fibras sintéticas, y especialmente lag -
utilidad de fibras obtenidaé de un producto de poli-
merizacion de acrilonitrilo.

Un método de prevarar fibras tex—
tiles cortadas segin el presente procedimiento com=
prende la preparacién de una fibra hidrogelificada
continua, de moléculas orientadss, por cualquiera de
los métodos conocidos; el corte de la citada fibra =
continug en trozos discontinuos, mientags contiene -~
agua y el citado producto de polimerizacidén de acri-
lonitrilo en las proporciones indicadas en el parra-
fo anterior; y el secado de los trozos cortados de la

fibra en un estado de relajacion total, para obtener

as{ una fibre ondulada del dicho producto de polime-

rizacidn. La fibra hidrogelificade de moléculss orien
tadgs producida de ordinario por los procedimientos
antedichos, suele contencr 60 a 70% en peso de agua,
con preferencia 65-67%, en equilibrio con agua 1iqui
da a 259C, pero se pueden emplear fibras de hidrogel
con 75% en peso o mis de agua. OCuendo se desea una
fibre textil con ondulacion mexima, es preferible cor

tar la fibra hidrogelificada continua en su estado -
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normal, o sea sin secarla en parte antes de cortarla
en trozos. El grado de ondulacién ¥y el aspecto geng
ral de conjunto de la fibra textil se puede variar,
no obstente, secando en parte la fibra continua de hi
drogel normalmente producida, antes de cortarla. Du
rante dicho secado parcial, la fibra continua suele
mantenerse tensa, con una longitud constante. No de
be continusrse el secado hasta que la fibrea continua
contenga menos de un 13% en peso de agua antes de ser
cortada en trozos, que luego se dejan secar 0 se se-
can casi por completo mientras estan totalmente rela
jados. B8i la fibra de hidrogel se seca hasta que -
contenga bastante menos de un 13% de agua, el produc
to final apenas queda rizado u ondulado.

De conformidad con un modo de reg
lizgeidn del procedimiento, se recogen en forma de -
haz varios trozos continuos de fibra 5 filagmento de
hidrogel previamente estirados, por lo menos alrede-
dor de 100%, para orientar sus moléculas a lo largo
del eje de las fibras, o sea para que estes muestren
tal orientacidn en imdgenes roentgenologicas carac-
ter{sticas; ¥y el haz de fibras de hidrogel estirado
y contractil se corta en trozos discontinuos mientras
las fibras contienen una cantidad de agua comprendi-
da en la proporecidn antedicha. Los trozos disconti-
nuos del haz cortado se secan luego a temperatura am
bicnte (202-302C), o mejor calentandolos a temperatu
ra elevada, por ejemplo a 402 & 508C hasta 1202-1509C,
0o incluso a 2002C, durante mny poco tiempo. | .

Segln otro modo de realizacidn del
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procedimiento, varios trozos continuos de fibra dé;ﬁi
drogel hilada sin estirar se recogen en forma de héé'
continua, que se estira por lo menos alrededor de 100%
& una temperatura del orden de 702 a 1102C, en presen
cia de humedad, més concretamente mientras pasa pofi‘
agua mantenida a unos 702 a 1002C. El haz estiraﬂ§lﬁ
de fibres continuas contractiles de hidrogel se corte.
luego en trozos discontinuos mientras el haz contle-
ne un 13% a 75% en peso de agua. Estos trozos discon
tinuos se secan luego como se describe en el parrafo
anterior, a fin de obtener ung fibrg textil natural-
mente rizada del producto de polimerizacién de acri-
lonitrilo.

Si se quiere, la fibra de hidrogel
gin estirar o estirada se puede trabar con una compo
sicidn que contenga un agente antiestatico, antes o
después de recogerla en forma de haz continuo, y lue
go se corta en trozos discontinuos y se seca. Alter
nativamente, el tratamiento antiestatico se puede com
binar con el estiramiento, empleaudo un bafio acuoso

de estirarse que contenga el citado agente; o se tra

-tan los trozos discontinuos de fibra de hidrogel cox

tada con una composicidn que contenga un antiestatico,
o se tiiien antes de secarlos.

Las novedades caracteristicas del
procedimiento se exponen en las reivindicaciones fi-
nales. Pero el propio procedimiento se comprenderé
mejor con referencis a la sigulente descripeidn mas
detallads, en relacidn con los dibujos gnexos, en los

cuales:
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La figura 1, es umyvista eSQuemé—
tica de un tipo de aparato utiliéable en la préctica
del procedimiento.

La figura 2, es una vista similar;
parcial de una variante de dicho aparato; ¥y

La figura 3, es una vista eaquemd
tica de otra forma de aparabo utilizable en la préc~ -
tica del procedimientol

En la préctica del presente proce
dimiento se emplean acrilonitrilo polimérico y copo=-
1{msros de acrilonitrilo que contienen en sus molécu
las un prowgedio no menor de 85% en peso de acriloni~
trilo combinado. Estos productos de polimerizacién
de acrilonitrilo se preparan por métodos que conocen
bien los expertos en la materia. En algunos casos,
la intensidad de polimerizacidn de los distintos mo~-
némeros en una mezela polimerizable puede ser diferen
te, por lo que las proporciones de log componentes en
el copolimero final son distintas de las que existian
en la mezcla de mondmeros polimerizada, BEn los pro-
ductos copoliméricos empleados en la préctica del pre
sente procedimiento, las proporciones de mondmeros en
la mezcla polimerisable de la cual se obtienen los co
polimeros se ajusten con preferencia de modo que el
copolimero final contengs en sus moléculas un prome-
dio no inferior a un 85% en peso de acrilonitrilo com
binado. ILa expresion "producto de polimerizacidn que
contiene en sus moléculas un promedio no inferior a
un 85% en peso de acrilonitrilo combinado", como se

emplea aqui ¥y en las reivindicaciones, significa un
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producto de polimerizacion (polimero, copolimero,_;g
terpolimero o una mezcla de ellos) que contiene en sus
moléculas un promnedio no menor de un 85% en peso déi
componente gcrilonitrilo, el cual se considera inélqi
do en la molécula individual de polimero como gruﬁo“
éHa—éH-CN, 0, dicho de otro modo, que no menos deiSS%
en peso de la substancia reaccionante convertida en -
el producto de polimerizecion e integrada en éste es
acrilonitrilo (combinado).

Ejemplos ilustrativos de mondmeros
que pueden ser copolimerizados o interpolimerizados
con gerilonitrilo para dar un producto de polimerizg
cidn (copolimero o interpolimero) gue contenga en -
las moléculas del polimero un promedio no inferior a
un 85% en peso de gcrilonitrilo, son compuestos con
un solo grupo 0H2=C<:, por ejemplo, ésteres vinilicos,
especialmente los de acidos monocarboxilicos alifati
cos saturatos, como gcetato de vinilo, propionato de
vinilo, butirato de vinilo, ete.; haluros de vinilo
¥y de vinilideno, como cloruros y fluorurcs de vinilo
¥y de vinilideho; alcoholes de tipo alilico, como al-
cohol alilico, alcohol metelflico, y otros alcoholes
monohidricos no saturados; esteres monohidricos ali-
licos, metalflicos y otros no saturados de dcidos mo
nobgsicos, como acebatos, lauratos, cisnuros, etc. de
alilo y de matlilo; acidos acrflicos y alquilacr{li-
cos (por ejemplo metacrilicos, etacrilicos, ete.) ¥
sus ésteres ¥y amidas (como aerilatos y metacrilatos

de metilo, etilo, propilo, butilo, ete., acrilemida,

- metacrilamida, N-metil-, -etil-, -propile, =butil-,
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etec, acrilamides y metacrilamidas, etc.; metacriloni
trito, etacrilonitrito y otros aserilonitritos susti-
tufdos con hidrocarburos; hidrocarburos sliféticos no
saturados con un solo grupo GH2=G<: s como isobutile
no, etc.¥ y otros muchos compuestos vinilicos{ aéri-

licos, etc. con un solo grupo CH_ =C <, copoliniérizg

2
bles con acrilonitrilo para dar copolimeros termoplas
ticos. Asimismo, ésteres alquilicos de Acidos poli-
carboxflicos insaturados en alfa y beta pueden ser -
copolimerizados con acrilonitrilo pars formar cbpo;i
meros utilizgbles en la practica del presenté proce~
dimiento; ejemplos de ellos son los ésteres dimet{li
co, etilico, propilico, butilico, etc. de los acidos
maleico, fumarico, citracénico y otros.

Las proporciones de mondmeros en
la mezcla polimeriéable bPueden variarse como se gquie
ra O seg necesario, para obtener un iroducto de poll
merizacidn que contenga en las moléculss del polime-
ro un promedio no menor de un 85% en peso de acrilo-
nitrilo. Cuando la intensidad de polimerizacién de
los monomeros presentes en la mezcla polimerizable es
en substanciz la misma, las proporciones en peso pue
den ser, por ejemplo, de un 85 a 99% de acrilonitri-
lo por un 15 a 1% del otro comonomero. Cuando la =~
mezele polimerizgble contiene, sdemas de acrilonitri
lo, un mondmero como cloruro de vinilo, alcohol gli-
lico, etc., que se polimerice a un ritmo distinto del
de aerilonitrilo, puede ser necesario someter a con-
diciones de polimerizacidn una mezcla en la que el -

serilonitrilo constituya sélo 50 § 60%, por ejemplo,
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a fin de obtener un producto de polimerizscidn que -
contenga en las moléculas del copolimero un promedio
no menor de 85% en peso de acrilonitrilo combingdo.
Puede emplearse cuglquier método
adecuado pars polimerizar el acrilonitrilo monoméri-
¢o o la mezcla de mondmeros. Un método aplicéblé -
consiste en polimerizar el mondmero o la mezcla de -
mondmeros en uns solucidn acuosa, empleando un cgba-
lizador de polimerizaciones apropiado, como persulfeg
to de amonio, Los acrilonitrilos poliméricosvy copo
liméricos utilizados en la practica del presenté pro
cedimiento pueden ser de cualquier peso molecuiar, re
ro generalmente de un peso moleculur medio del crden
de 15000 a 300000, o mayor, y mejor comprendido en-
tre 50000 y 150000, calculado a base de mediciones -
de viscosidad, empleando la ecuacidn de Staudinger,
El acrilonitrilo polimérico o co=
polimerico se disuelve luego en un disolvente, del -
cual precipita el polimero (o covolimero), o se coa-
gule, al poner lg solucidn en contacto (por ejemplo,
inmedigtamente después de extrudir) con un coagulan-
te 1iquido que contenga agua, y més concrebamente agua
a una temperaturs que no exceda mucho de +102C, con
preferencia a +502C o menos, por ejemplo, entre -10¢
y 4520, Ejemplos de tales disolventes son soluciones
acuoéas concentradas de seles inorganicas hidrosolu-
bles, en particular las que ceden iones muy hidrate-
dos en solucidn gcuosa, como cloruros, bromuros, yodu
ros, tiocianatos, percloratos y nitratos, las cuales

se describen en la precitada patente de Rein ne 2140921,
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¥y en cuyas soluciones acuosas concentradas se disuel
ve con preferencia el producto de polimerizar gerilo
nitrito, en particular si contiene en sus moléculas
un promedio no menor de un 85% en peso de acriloni=-
trilo combinado, al poner en practica el pre@gﬁfé in
vento. A veces se pueden emplear soluciones acuosas
saturadas 0 casl saturadas de esas sales, Ejémplos
més concretos de sgles inorgénicas hidrosolublés de
esta clase son cloruro de cinec, cloruro de calcioy -
bromuro de litio, bromuro de cadmio, yoduro de cadmio,
tiocianato de sodio, tiocianato de cine, perclorato
de aluminio, perclorato de clacio, nitrafto de calcio,
nitreto de cinc, etc. Otros ejemplos de disolventes
adecuados son soluciones acuosas concentradas de tip
cianato de guanidina, tiocianatos de guanidina mono-
levialquileustituidos, y los dilevialquilsustituidos
simétricos y asimétricos. Estas sol&ciones que con-
tienen acrilonitrilo polimérico o copolimérico disuel
t0 se describen con mas detalle y se reivindican es-
pecialnente en la solicitud conexa n® de serie T72201,
registrada el 4 septiembre 1.947, hoy patente ne -
2533224, otorgade el 12 diciembre 1.950, Se prefie-
re emplear una solucion acuose concentrada de tiocia
nato de calcio como disolvente del producto de poli-
merizar gerilonitrilo,

En los dibujos anexos, y particu-
larmente en la figura 1, se pasa con presidn una so-
lucidn hidrocoagulable del acrilonitrilo polimérico
o copolimérico, previamente filtrada (en caso necesg

rio) y purgada de aire, desde un depdsito alimentador
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(no dibujado), por el conducto 10, a una cabezg 12 -
de hilers, diseiiada con preferencia de modo que la -
solucidn se pueda calentar por electricidad, agua cg
liente, vapor u otros medios, entes de su extrusidn

a través de la hilera 14. Un diseiio adecuadijdéjca—
beza de hilers se expone en lg figura 2 del di?uﬁo -
que acompafia g la precitada solicitud conexa ﬁﬁ‘de ~
serie 772200, El dispositivo ilustrado aquf, i;éreig
nes del cual se describen con referencia a la figura
1 anexa, comprende una clavija 16 rodeada a distancia
por un cartucho de calefaccidn eléctrica, provisto -
de conductores de entrada 18. ZEste cartucho se pue-
de encajar muy bien en lg clavija 16 por medlo de un
tapdn estanco. EL cartucho asi calentado se colocea
de manera que sobresalga del extremo inferior de la
clavija 16 y entre en la copa de la hilers 14, suje~
ta por medio del enchufe 20, Cargada la solucidn por
el conducto 10, pasa anulsrmente entre la pared extexr
na del cartucho y la interna de la clavija 16, y en-
tra en lg hilera 14. Como el cartucho calentado por
electricidad penetra en lg copa de la hilersg, la so-
‘lucion se mantiene a una temperaturs elevads antes -
de lg extrusidn. La temperatura de la solucidn se -
puede verier como se quiera 0 como sea necesario, pe

ro suele mantenerse entre 602 y 1002C, Calentando -

le solucion inmedistamente antes de extrudirla, su

viscosidad se reduce materiglmente y se logra una

. > - - » ' 3
disminucidn substancial de la presidn de régimen.

Adenss, aumentendo la fluidez de la solucidn en el -

punto de extrusion, los filamentos hinchados con agua
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0 gelificados pueden extraerse de la hé%era a magyor .
velocidad, 1o cual aumenta lg produccion de fibra o
hilo de uma unidad particular.

Lo cabeza 12 de la hilers puede -
nantenerse por medios adecuados (no dibujados) por -
encima del bafio acucso frio 22 de coagulaciéﬁ'o fren
cipitacién 22 del recipiente 24, s cualquier angulo
conveniente. Por ejemplo, dicha cabeza se puede co-
locar a menos de 902 respecto g la superficie dsl ba
fio geuoso de coagulacidn 22, como se expone en la fi
gura 1 anexa, o0 a unos 902 respecto a dicha superfi-
cie, conforme a la figura 1 de la precitada solicitud
conexa n? de serie 772200. ZEs preferible situar lag
cabeza de modo que 810 el frente de 1a hilera toque

el bafio coagulante.

Al forzar la solucidn comprimidas
e través de los orificios de la hilera, se coagula o
precipita en formg de filamentos o fibras 26 sdlidas,
hinchadas con ague o gelificadas, al entrar en el bg
Ho coagulante 22, que se mantiene a una altura no mu
cho mayor de +102C, por cualquier medio gpropiado. -
Por ejemplo, se puede refrigerar o enfriar agua a la
temperaturs baja conveniente, y hacerls eircular a -~
través del recipiente 24, introduciéndola por el con
ducto 28 y retirgndola por el conducto 30, Alterna-~
tivanente, como se indica en la figures 1 anexa a lg
precitade solicitud conexa, n® de serie 772200, es po
sible emplear serpentines, por los que circule un re
frigerante liquido, por ejemplo, una solucidn salina

refrigerada, para mantener el bafio a la baje temperg
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tura necesaria. Se comprende, desde luego, gue sir-

ven diversos otros medios para mantener el bafio 22 a
4+102C o menos. Por ejemplo, en lugar de emplear los
medios mencionados, se puede afiadir al bafio hielo so
lo, o una mezcla de hielo y cloruro sddico u otra -
sgl, o hielo con alcohol metilico o et{lico, ﬁ:bﬁros
reduetores amdecuados de temperatura, o mezclaé;ée los
mismos, @ fin de reducir a la temperaturs baja‘aesqg
da el bailio de coagulante l{quido compuesto prineipal
mente de agus.

La fibra coagulada, en estzdo de
gel, se conduce g través del bailo 22, que se prefie-
re del tipo circulante, por cualquier medio apfopia—
do,

Lg fibra gelificada se puede con-
ducir a través del bafio 22 simplemente con syuda de
una rueda o poleg de gu{a 32, para facilitar el paso
de la fibra por aquél, segin se expone en la figura
1l que acomzafia a la solicitud conexa precitada, ne -
de serie 772200. Pero es més ventajoso conducir la
fibra gelificada a través del bafio 22 con syude 46 ~
una roldang sumergida 34 impulsada, y de un rodillo
36 de varias rgnuras. Por ejemplo, la fibrg gelifi-
cada se puede conducir a través del bafio 22 y fuera
del mismo, como se expone en la figura 1, con ayuda
de una roldana 34 impulsada y del rodillo acanalado
36. Esta disposieién permite un recorrido largo de
miltiples vueltas de fibra sintética por el bafio, sin
someterlas a demasiada tensidn, como ocurriris emplean

do solamente un par de rodillos acanalados para con-
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ducir la fibra a través del bafio.

Es importante.Que el bafio de coe~

gulacidn 22 estd a una temperstura no mucho mas alta
de $109C, y con preferencia a 4520, por ejemplo, en-
tre -10¢ y 02C, o entre +12 y +22C, S5i se quiere, -
sirven temperaturas inferiores a -159CG, por ejemrloa
de ~202 o mas bajss, pero cuesta mas conseguirias v
nantenerlas, y no parecen ofrecer particulares vents
Jjas. Con un baiio cosgulante acuoso a baja temperatu
ra, comoe aqui se describe, el material configurado,
coagulado o precipitado, ¥y mas concretamente, vna fi
bra o hebra hinchada con agua o gelificada, desfués
de su extrusién, es précticamente clars (transperen-—
te), coherente, muy eléstica y tenaz, y susceptible
de orientacidn, por ejemplo, mediante estiramiento.
En marcado contraste, cuando el bafio coagulante acuo
s0 esta a bastante mas de +10eC, o e&emplo, a 420¢C
0 por encima, la fibra o hebré resultante es opacsa,
o muy neblinosa, esponjosa, con poca 0 ninguna resis
tencia mecanica. Por otra parte, no puede estirar-
se, por lo menos en igual proporeidn, y al secarla -
da una fibra o hebra quebradiza, inservible para uscs
textiles,

Ademas, cuando se obtienen filamen
tos miltiples con ayuds de un bafio coasgulante a baja
temperatura, segun se describe aguf, los distintos fi
lamentos hinchades con ggua o gelificados no muestran

tendencia a conglutinarse, Esto ha sido sorprenden-

te e inesperado, como el hecho de que los productos
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hinchados o gelificados pudieran lavarse hasta dejé;
los casi exentos de sal sin dificultad, ineluso en -~
un bafio coagulante frio, especialmente si se conside
ra que todo ello es contrario en absoluto a las ense
fianzas anteriores. Por ejemplo, en la patenﬁé'ﬂﬂ -
2404?16, y en muchags otras, se afirma que harfesﬁltg
do substancizlmente imposible emplegr las solﬁéiones
propuestes en la patente de Rein n¢ 2140921 ﬁééa pro
dueir hilos y pelfculas, y que su extrusidn en bafios
coagulantes, aun en los no disolventes de polizerilo
nitrito, como agua, soluciones dilufdas de acidos o

de sagles, etc., proyorciona articulos configurados -
gque contienen en sbundancia el componente de sal in-
orgénica del disolvente. La practica anterior ense-
fia asimismo qué estas sales se hallan distribuidas =
por tods la estructura, que las propiedades fisices

de éste son malas, y que al retirer esas sales, cuan
do se puede hacerlo, gueda una estructura porosa, es
ponjosa, aébil, inadecuada, muy quebradiza e inservi
ble como hilo o pelicula. La practica anterior ensg
flo también que cuando se intenta formar un hilo de -~
filemento miltiple mediante extrusion de una composi
cidn agcuosa de sulfocisnuro (tiocianato) de sodio y

poligcrilonitrilo en un bafio de 4cido diluido, los -
distintos filamentos obtenidos se conglutinan y for-
man una estructura esencialmente monofilamentosa, su
mamente quebradiza, que no puede doblarse ni elabow-

rerse sin romperla. BEn marcado contraste, las fi‘i;i-as
sintéticas obtenidas por medio del presente invento

estan practicamente exentas de sales, son tenaces y
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dlctiles, aun al coagularlas primero en el bafio de ni
laturs o precipitacion, y los filamentos individuales
no muestran tendencia a conglutinarse al estrudirlas
a través de una hilers en el bafio acuoso frio.

Al poner en ejecucidn el presente
invento, las fibras hiladas se tratan, después'de de
jar el bafio coagulante, a fin de orientar las mcléeu
las y sumentar asi la resistencia a la traceidn. y me
jorar otras propiedades del material hilado. Ia orien
tacidn se consigue con preferencis estirando la fi-
bra, todavia hinchadae con agua o gelificada, en pre-
sencia de humedad y a una temperatura:del orden de 702
a 1109C, y mds concretamente, de unos 902 a 10C2C. -
Bste estiremiento se efectla, por ejemplo del modo -
ilustrado en la figura 1 de la precitade solicitud -
conexa, nt de serie 772200,'0 me jor como se expone en
las figuras 1 y 3 unides a la presente solicitud. Al
ternativgmente, gl poner en practica este invento, =
varios trozos continuos (por ejemplo, 2 a 100 & més)
de la fibra de hidrogel estirsble 26 se pueden reco-
ger en forma de cuerda continua, que es posible esti
rar sin interrupcidn para orientar las moléculas de
las distintas fibras a lo largo de su eje, como mues
tre a modo de ilustrgeién la figura 2 de la presen-
te solicitud,.

Con referencia a la figura 1 ane-
xa, la fibra 26, después de sglir del batioc coagulan-
te acuoso 22, pasa por encima de la ruela giratoria
38 y del rodillo guxiliar 39, y se arrolla una o mes

veces (por ejemplo, dos o tres) en torno de cada uno
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de ellos, se introduce en el medio 1fquido acuoso cg
liente 40, por ejemplo, egua caliente, contenido en
lg pilg de estirar 42, y sigue luego, por la rueds -
44 y un rodillo auxiliar 46, en ftorno a cadg uno de
los cuales se vuelve a arrollar una o mas vecéé'(por
ejemplo, dos o tres). La velocidad periférica de la
rueda 38 puede ser algo mayor gue la de la ruédé 34.
La rueda 44 se hace girar s una velocidad perlférica
mayor que la de la rueda 38; en otras palabras, la -
velocidad superficial de lg rueda 44 es tal Quefla -
relacidn de velocidad de las rusdas 38 y 44 ésipro-
porcional al estiramiento deseado que ha de aplicar-
se a la fibra a su paso por el medilo liquido acuIso
caliente 40,

El grado de estiramiento que se -
aplice a la fibra hinchgda con agua o gelificada pug
de variar smpliamente, vero en todos los casos debe
ser suficiente para producir una orientacion aprecla
ble al menos de las moléculas, y mejorar las propie-
dades de lg fibrg sometida a trgtamiento. Desde lug
g0 la cantidad de tensidn aplicada a la fibra no de-
be ser tan grande que pueds romperla. Por ejemplo,
segin el tipo de material que se estira o alarga, ¥
las propiedades particulares que haya de tener el -
producto terminado, el grado de estiraniento puede -~
variar, por ejemplo, desde 100%, y con preferencig -
desde 200 & 300%, hasta 2000% o més de la longitud -
primitiva de la fibra,

La pila de estirar 42 ilustra una

forma adecuada de aparato utilizable para este obje-



t0. Vistas mas detalladas de esta pila se exponen en
las figuras 5, 6 y 7 del dibujo que acompaila a la sg
licitud conexa precitada, n? de serie 683&0 (hoy aban
donada), ¥y se reivindica amplia y especificamente en

la solicitud conexa n2 de serie 146880, registrada el

> 28 febrero 1.950, como divisidh de la mencionada so=
licitud abandounada, n2 de serie 68370. Dicha pila se

sitla entre las ruedas 38 y 44, de modo que la fibra

26, tangente a las cimas de dichas ruedas, esta algo

Lo. por encima (por ejemplo, aproximadamente 1/8 de pul-

gada) del fondo de una porcion en V de la pils, al -
pasar por el medio liquido acuoso caliente contenido
en la pila 42. La fibra 26 entra en la pila de esti
rar 42 algo por encima de la poreion de fondo de una
15. ranurg en U de la pared terminal 43 de la pila. E1
medio acuoso liguido caliente en que se estira la fi
bra se hace circular con vreferencia a través de la
pila 48, donde entra por el conducto 50, y de donde
sale por los conductos 52 y 54. Como se expone en =
20, laes figuras 5, 6 y 7 de la solicitud no de serie68370,
la porcidn en V de la pila tiene varios orificios en
su fondo y en las paredes laterales que forman la V.
El medio l{gquido acuoso caliente 40 que entra en la
pila de estirar 42 por el conducto 50 se impele a -~
25, través de los mencionados orificios, agitando ligera
mente el liquido acuoso caliente de la pila. FEl me-
dio 1iquido 40 se dirige a lo largo de la porcidn en
V de la pila a depdsitos colectores situados en cada
extremo de la pila de estirar 42, y desde ellos se -

30. lleva por los conductos 52 y 54 a otro depdsito ali-
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mentador (no representado).

El medio liguido acuoso caliente
40 que se hace circular por la pila 42 se puede ca-
lemtar por cualquier medio apropiado (no representa—
do) a la temperaturs conveniente. Por ejemplo, el -
agua u otro medio liquido acuoso empleado se puede -
calentar por electricidad, gas, vapor o de otro modo,
en un calentador adecusdo, provisto de depdsito ali-
mentador y de conductos de entrada a la pila de esti
rar 42 y de salida de ella, para que circule entre ese
depésito vy la pila. Para conservar caglor y masntener
la temperatura del ligquido acuoso en la pila de esti
rar, conviene generslmente proveer la pila de aisla~
miento térmico adecuado, por ejemplo, fibrgs de vidrio,
amignto, corcho, ete., en tgblas, laminas, cinta u -
otra forma de presentacién de estos materiales para
usarlos como gislamiento. Una tapa (no dibujada), -
que puede engoznarse o encajar holgedamente encima -
de la pila, es amovible, sirve gsimismo con ventaja
para reducir pérdidas de calor y regular mejor la tem
peratura del 1iquido acuoso caliente de la pila de =
estirar. Dicha tapa se prefiere igualmente provista
de material aislante, que puede ser uno u otro de los
ya mencionados como ejemplo. Ia tape se levanta o -
retira (si puede separarse de la pila) al "cargar" -
el gparato,y se cierrs o repone en su sitio después
de colocar la hebra en la pila.

Entre las ventajas del empleo de
ung pile de estirar como la descrita, pueden mencio-

narse las sigulentes:



La hebra, durante el estirasdo, pue
de exponerse a deterioro mecanico, o sea a rotura de
filamentos, rozgduras, etec., si entra en contacto de
friceidn con elementos tales como ganchos, rodillos

5. 0 poleas, emplesdas generalmente pars sumergir una-
hebrg en un bafio. EL aparato descrito evita este dg
fecto, pues no expone la hebra a contacto de fficcién
durante esta operacidn esencial. Otra ventaja se de
be a la ligera elevacidn del hilo por obra de la mul

10. titud de pequefios chorros de agua desde abajo,'qﬁs im
piden cuslquier posible flecha y el consiguiente con
tacto de 1lg fibra con el fondo de la pila.

Después de salir de la pilﬁ de eg

tirar 42 y pasar por encima de la rueds 44 y del ro-

1o dillo auxiliar 46, la fibra gelificada 56, estirada
¥y molecularmente orientada, y una o variss (por e jen
plo, 2 a 100 6 mas) de otras porciones continuas de
hebras o fibras de hidrogel similarmente producidas

20. ¥ orientzdas, se reumen continuamente, por medio del

anillo colector 58 fijado al porteanillos 60, en for
ma de cuerda continua 62,
Las fibras de hidrogel estiradas
¥ sin secar, segﬁn se oObtiensn de ordinario, contie-
05, nen un 60 a 75% (£ 1L G 2%) en peso de agua, y mas =
concretamente un 65 a 70%, y el resto es ésencialmen
te producto orientado de polimerizaoién de acriloni-
trilo. En algunos casos, puede ser conveniente redu
c¢ir lg humedad de los trozos continuos de fibras mo-

30. Jadas, antes de cortarlas en trozos discontinuos. Eg
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cuerda de fibras hasta que conteﬁga no menos de uwn -
13%, del modo descrito con mayor extensidn seguida-
mente,

Volviendo a la figura 1, ig cuer=
da continua 62 se 1leva por encima del rodillo de giia
64 a la cuchilla 66, Puede emplearse cualquier’apa-
rato adecuado para cortar la cuesrda 62 en trozbé dig
continuos de Ffibra de hidrogel 68 (fibra textil hime
da), por ejemplo, un cortefibras giratorio de diseiio
corriente o modifieado, u otro cortafibras dfspohible
actualmente en este campo., La cuerds continué;éé pre
de cortar en fibras de la longitud que convenéég DOT
ejemplo, de 1/2 a 8 pulgadas (o més larges). La fibra
cortada 68 pasa por la pila de descarga 70 a una tol
va 72, y desde ésta cae sobre una correa continua 74,
que la conduce a través de una estufa 76, donde se se
ca casi por completo en un estado de relajacidn total.

Cualquier medic adecuado sirve pa
ra secar la fibra cortads en la estufa 76. Por ejem
plo, ésta puede estar provista de bobinas de resis-
tencia eléctrica como fuente de calor; o se puede sg
car la fibrg introduciendo en la estufa un medio ga~
seo0s0 caliente, como aire calentado o gases de com-
bustidn, etc. Estos gases entran en la estufa por =
el conducto 78, y salen de ella, juntamente con hume
dad evaporads de la fibra cortada, por el condueto =
80. Durante el secado en relajacidn total, les fi-
bras cortadas se encogen y ondulan. Una vez 8ecas,

las fibras textiles onduladas 82 caen desde el exire
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mo de descarga de la correa T4 gl receptaculo 84,

Alternativamente, la fibra corta-
da 68 puede secarse soplandola en suspensidn en una
corriente de aire, |

Les fibras textiles onduladas re
sultantes del método del invento resisten el ataque
de polillas, antrenos, lepismas, moho, etc. ILa ondu
lacidn es permanente, y no se guita al lavar con agua
caliente, ILas fibras, como los tejidos fabricados -
con ellas, son muy resistentes g la humedad, ¥ por -
ello al lavado. La fibra corteda rizada es muy apta
para elsborar hilados como los de lana, con 108 cue~
les se pueden hacer géneros textiles tales como men—
tas, tapices, géneros de punto, pa.os de torcidos, -
como estambres o, en general, cualguiera que conven-
ga presentar con cuerpo parecido gl de la lana. Ta~
les géneros resisten g polillags y mohos, ¥y también -
al lavado, La fibra cortada, rizada y seca 82 se pue
de mezclgr también en cualguier proporcién con otras,
por ejemplo de nyldn, raydn de acetato y de viscosa,
algodén, lana, lino, casina, etc., a fin de varigr -
0 mejorar las propizdades de tejidos hechos de fibras
mixtas. La resistencia a la intemperie de las fibras
textiles rizadas las hace especialmente utiles para
la fabricacidn de tejidos que hayan de estar expues—
t0s al aire libre. por ejemplo, prendas exteriores de
wefiora y caballero, y deportivas, como blusas, panta
lones anchos, eftc. ILa fibra rizada tiene un tacto -
célido, similar al de lana, capacidad excepcional de

expansidn, y también de aislamiento térmico. Otras



propiedades no:iables de tejidos hechos de estas fibras
son la de desarrugarse con facilidad, lg de poder la
varse y limpiarse en seco comodamente, y la de mante
ner estables sus dimensiones en ambiente muy’ﬁﬁ@edo.
5, La figura 2 ilustra una forue di-

ferente de realizacidn del invento, en la queJSe re-
cogen primerc varios trozos continuos (por eﬁémplo,
2 a 100 o mas) de la fibra gelificada estirable 26,
en forma de cuerda, que se alarge luego por 1o nenos

10. un 100%, como se ha descrito antes con relacién a la
figura 1,

Cuando se expone en la figurva 2,
donde las mismas partes o productos se han nuﬁérado
como en la figura 1, varios trozos continuos de fi-

15. bras 26, procedentes de varios baiios coagulantes acuo
sos, como el bafilo 22 de la figura 1, se conducen por
los rodillos de gufa 86, y se retnen en forma de -
cuerds continug 88 de fibras de hidrogel sin estirar,
por medio del anillo colector 58 sujeto al portaani-

20. llos 60. La cuerda 88 pasa entre los rodillos pren-
sores 90 y 91, se lleva a través de la pila de esti-
rar 42, y se conduce luego entre los rodillos prenso
res 92 y 93. Los rodillos prensores 90, 91 y 92, 93
estdn ajustados para aplicar a la cuerda 88 el grado

25, conveniente de estiramiento g su paso por el medio -
acuoso caliente 40 de la pila 42. A fin de que la -
cuerda no resbale en los dos pares de rodillos, pue-
de arrollarse una 0 mas veces en torno de uno de lds
inferiores 91 ¢ 93, o de aibos, que som impulsados -

30, positivamente. Ia velocidad periférics del rodillo
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93 puede ser dos a quince veces mayor que la del ro-
dillo 91, para estirar segun se quiera la cuemda de
hidrogel. Los rodillos de encima 90 y 92 pueden es-
tar laestrados, y en consecuencia impulsados portlos-
inferiores 91 y 93 respectivos, o bien estén positi-
vamente impulsados y con carga de resorte para la -
adecuads prensién de la cuerda. En general,fél‘gra-
do y las condiciones de estiramiento de la cuerda 88
son lgs mismas descritas antes respecto a los de la
fibra 26, segin se expone en la figura 1. La cuer-
da de hidrogel 94 estirada se corta luego y se seca,
como gueda explicado con referencia a la cuerda 62
(figura 1), o se puede secar en parte hasta que conten
ga no menos de un 13% en peso de agua, generalmente
no menos de un 30 & 40%; luego, la cuerda parcialmen
te seca se corta en trozos discontinuos, se seca, y
dé una fibra textil ondulada o rizada. BEsta varian-
te del invento (secado parcial, corte y secado comple
to de las fibras totalmente relajadas) se describe -
mas amplismente = conmtinuacidn, con referencia a la
figura 3.

En la figura 3 de los dibujos ane
xos, donde iguales partes o productos llevan los mis
mos nUmeros que en las figuras 1 y 2, un tubo distri
buidor suministra solucion coagulable en agua del -
serilonitrilo polimérico o copoliméiico, filtrado -
(en caso de necesidad) y purgado de gire, a una bomba
aforada 96, que impele la solucion por el conducto -
98, y luego por el filtro de bujia 100, hasta la ca~-

beza 12 de la hilera, verticalmente dispuesta. Esta



cabeza se disefla con preferencia. de modo que la solu
cidn se pueda calentar por electricidad, agua calien
te, vapor u otros medios, antes de extrudirla por la
hilera 14, como ya se ha explicado con mas Getalle -
5, respecto a la figura 1. En vez de emplear un}nartucho
calentado por electricided para celentar la solucidn
que entra en la cabeza 12 de hilera de 1lsg figﬁra 1,
dicha solucidn se puede calentar ppeviamente Dor me-
dio de un tubo interno calentado por vapor, alrededor
10. del cual se mueve en circulo aguélla, s fin de redu-
cir su viscosidad en el punto de extrusién, E1 tubo
interno calentado con vapor se emplea para calentar
previamente lg solucién que entra en la cabeza de hi
lera que forma parte del aparato representado como -
5. ejemplo en la figura 3.

Lz cabeza 12 de hilers se puede =
sujetar por cualquier medio adecuado, por ejemplo, fi
jandola al extrewo de entregs del filtro 100, por en
cima del bafio coagulante o precipitante acuoso frio

20. 22 contenido en el recipienten24, a cualquier angulo
conveniente, como ya se ha descrito con referencia a
la figura 1. La solucién se impele a presion a tra-
vés de los orificios de la hilera 14, y luego se coa
gula 0 precipita en formg de filamentos o fibra séli

25. da 26, hinchada con agua o gelificada, al entrar en
el baiio coagulante 22, que se mantiene a una tempera
tura no mucho mayor de +102C por cualquier medio, co
mo los descritos antes con referencia a la figura 1,

a modo de ilustracion. Por ejemplo, se puede intro-
30.
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ducir en el reciplente 24 agua refrigerada,

conduceidén 102, abriendo la valvula 104. Ia valvulas
106 se cierrs después de cargar en dicho recipiente
un coagulante liquido acuoso frio, hasta 1leﬁ§r;o.
El 1{quido que rebosa baja desde lo alto del mismo por
el conducto 108, y, si se quiere, puede devolverse —
al recipiente por el conducto 110, abriendo la valvu
la 106, o al sistema de refrigeracidn, para que se -
enfrie mis y circule de nuevo g travds del recipien-
te 243 o bien s un sistema de evaporacidn, péﬁg:conm
centrarlo y volverlo a aprovechar como disolVegfe del
producto de polimerizar acrilonitrilo. |

La fibra coagulada en estado de gel
se conduce a través del bafic 22, que se prefiere del
tipo circulante, por cualquier medio adecuado. BEn -
la variante del invento representada en la figurs 3,
la fibra 26 hinchada con agua o gelificada se hace ba
Jar & un rodillo sumergido 112, que puede estar im-
pulsado positivamente, y desde glli a la superficie.
El rodillo va montado en un brazo amovible 114, para
facilitar su recambio. ;

Al sglir del baflo de coagulacion
22, la fibra pasa sobre un rodillo de guia 116, y se
dirige luego a un par de cilindros huecos 118 conver
gentes, impulsados positivamente por un mecanismo ade
cuado 120, ¥ separados entre s{ 6 u 8 pulgadas o mas,
Estan suspendidos en el mismo plano vertical, ¥y e ha
cen girar a lg misma velocidad periférica. Los cilin
dros estan algo inclinados (convergen) umo hacia el

otro por el extremo de entrega, a fin de que la hebra
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avance sobre los mismos. EL grado de convergencia pue
de variarse como se guiera, o como lo exijan las cir
cunstancias, para que el filamento évance en varias
espiras sobre los cilindros. Uno de éstos, o'émbos,
pueden estar ineclinados mutuamente un poco, ﬁ‘en la
figura 3 se expone exagerada la convergencia;. Con =
cilindros de 4 pulgades de didmetro 10 pulgsdss de -
longitud, suelen conseguirse resultados satisfactorios
disponiendo el inferior convergente con el superior,
en el extremo de descarga, a un angulo de 0,5 -grados
aproximadamente. El diametro y la longitud qéjlos -
cilindros puede variarse como se quiera o lo impongan
las circunsiancias, pero de ordinario son tales que,
en aotividad, el trozo de hebra lavado con liquido -
acuoso frio mientras se mueve continuamente en espi-
rel mida alrededor de 5 g 40 yardas.

Si se gquiere, ambos cilindros pue
den inclinarse un poco respecto a la horizontal, por
ejemplo, unos 2 a 10 grados, y mas concretamente unos
5 grados. Con esta inclinacion, la fibra que avan-
zg por los cilindros desde el extremo de carga al de
descarga encuentra una corriente contraria del agente
1{quido frio, compuesto principelmente de agua, por
ejemplo, agua sola, a una temperatura no superior a
$109C, y mejor entre 092 y 45¢C. Este agente liquido
frio se aplica a las espiras de hebra o fibre que -
avenzan desde el surtidor 122,

Para que el agua de hielo u otro cosgulante liquido
frio acuoso no se caliente demasiado al correr por -

les superficies de los cilindros huecos 118, conviens
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introducir un refrigerante adecuado en uno de ellos,

o0 en ambos, g fin de mantener su superficie externa
en contacto con el filamento a una temperatura no su
perior a 3102C, y mejor del orden de =152 a 02 ¢ $52C.
Este refrigerante puede ser, por ejemplo; solﬁpién ég
lina enfriada, que se hace circular por uno de los -
cilindros, o por los dos, a través del empalme girato
rio 124; la solucion entra en el cilindro por 2l con
ducto 126, y sale por el conducto 128, En lg varian
te del invento expuesta en la figurs 3, ge vé-éélo -
el cilindro superior, provisto de medios para;iﬁtro—
ducir una solucion salins enfrisda, a fin de ﬁéﬁtener
edecuadanente baja la temperatura de aquél. EL agus
de lavado, u otro agente lijuido mas bien acuoso, que
se agplica a las espirgs de fibrag que gvanzan, gotea
desde los cilindros en une cubeta colectors 130, si-
tuada justamente debajo de ellos; desde la cubeta; el
1{quido pasa a una conduccidén de retornmo 132, y luego,
por ejemplo, al baiio coasgulante 22 (despuds de refri

gerarlo en caso necesario), o bien a un sistema ade-

.’
cuado de recuperacion.

Los cilindros 118 se pueden hacer
de cualguier material apropiado, como metal Monel, -~
acero inoxidable, aluminio corriente o anodizado, co
bre cromazdo, acero cromado, grafito demso, cuarzo -
fundido, fibra de vidrio laminada, e impregnada de -
resina, etec, Bs preferible que sean de un material
buen conductor térmicc, es decir, que permita trans-
ferir répidamente el frio desde las superficies in~

ternas g las externas de los cilindros frios. Pue-
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den hacerse de un material de base, galvanizados o -
revestidos de otro modo con ung éapa lisg de otro ma
terial, por ejemplo de cromo. Es vreferible hacerlos
o revestirlos de un material resistente a laiqbﬁrosién.
5, La aplicacion de agua fria 5 Tas -
espiras de fibra gelificadae que avanzan, faciiita la
elimingeidh de indicios de impurezas hidrosoiﬁﬁles -
que pueda haber en la estructura de gel o en lé—supez
ficie externa de la fibra. Empleando, cilindros como
10, los expuestos en la figura 3, ¥ aplicando agua w 0tro
1{quido frio acuoso a las espiras de la fibré:dﬁé -
avanzan, los indicios de sal que puedan oonteﬁef’se
retiran de lg fibra antes de estirarla. Esto es ven
tajoso, pues permite un estiramiento perfecto de la
15, fibrg gelificada, con notable ﬁejora de las propiede
des del producto final.

Sin embargo, en aiéunos casos pue
de no ser necesagrio ni conveniente emplear cilindros
como los ilustrados en la figura 3. Entonces, la fi
20: bra gelificads se conduce g traves del bafio 22 sinple
mente con ayuda de una polea o rodillo de guia, bara
facilitar el paso de lg fibra por el baiio coagulante,
como se indica en lg figura 1 del dibujo que acompa-
fla. & la solicitud conexa precitada, n& de serie 772200,
22, o empleando una rueda sumcrgidg impulsada ¥y un rodi-
1lo acanalado, como muestra lg figura 1 de la presen
te solicitud. Esta tltima disposicidén permite un re
corrido largo de miltiples espiras de fibra sintéti-
ca por el bafio, sin excesiva tensién, como ocurriris

30. gi s0lo se empleara un par de rodillos acanal:d0s pa
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rga conducir la fibrs a través del mismo. En tales -

casos, la fibra gelificada se estira luego del modo
ya descrito,

Con veferencis también a la Tigure
3, la hebra o fibra 134 gelificada y lavada 3e lleva
desde el extremo de descarga de los cilindrosfconveg
gentes 118 o una rueda 38, que desarrolla uné}%eloci
dad superficial igual a la de esos cilindros.;~La fi
bra atraviesa luego el medio liquido acuoso cgliente
40 contenido en la pila de estirar 42, y pasg.épbre
le rueds 44 y el rodillo auxiliar 64, alrededor de -
cade uno de los cuales se arrolla una o mas veces =
(por ejemplo, dos o tres)., Si se quiere, la veloci-
dad periférica de la rueda 38 puede ser algo mayor -
que la de los cilindros convergentes 118, ILa fibra
de hidrogel lavada 134 se estira en el medio liquido
acuoso 48 del modo ya descrito con referencia a la fi
bra 26 (figura 1).

El estiramiento, tal como se apli
ca a las fibras 26 y 134 (figuras 1 y 3, respectiva-

mente) o a la cuerda 88 (figura 2), se efectis con -

. 0 (4 .
preferencia, segun se expone en las distintas figu-

ras, mientras la fibra o la cuerda ests en una 1linea
tangente a dos superficies circulares giratorias, ¥
entre las cuales no hay ningln otro punto de contacto
8dlido por friceidn; y la velocidad periférica de =
una de esas superficies es mayor que lg de la otra,

a fin de mantener tensa la fibras o cuerda gelificada.
Otros medlos de conseguir esto se exponen en las fi-

guras 4, 5 y 6 del dibujo gque gcompaiia a ls solicitud
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conexs precitada n¢ de serie 73078, ¥y se‘%escriben -

con detalle en la memoria respectiva, con referencis
a esags Ffigurss.

Volviendo a la figura 3 del dibu~
jo que acompafia a la presente solicitud, la fibra ge
lificadg 56, estirada y orientadz, y una o véfias -
(por ejemplo, 2 a 100 0 mas) porciones contiéﬁaé de
fibras o hebrags de hidrogel, similarmente prddﬁéidas
vy orientadas, se recogen continuameénte por medi; del
anillo colector 58 sujeto al poritaanillos 60;‘para -
formar la cuerda continua 62, ILas fibras de'hiérogel
estiradas y sin secar que constituyen la cuerdé.sz,
obtenidas del modo corriente, contienen un 60 a 70%
(+ 16 2%), y mas concretamente 65 a 70% en peso de
agua, y el resto, en lo esencial, del producto orien
tado de polimerizar acrilonitrilo. Ia cuerda se pue
de cortar y secar, y da una fibra teétil ondulada coO
mo la ya descrita aqui con referencia a la figura 1;
0, como muestra a modo de ilustracion la figura 3, la
humedad de la cuerda continua se puede reducir secdn
dola perciglmente hasta que sus fibres hiumedas conten
gan no menos de 13% en peso de agua.

Mis concretamente, la cuerda con-
tinua 62 se conduce entre los rodillos vrensores 136
¥ 137, vy luego entre losz rodillos prensores 138 y 139,
que giran, como se ha indicado, casi a la mismg velo
cidad periférica de les ruedas 44, o muy poco mayor; a
continuacidn, la cuerda se hace pasar a través de la
estufa 140, por medio de los rodillos de gufa 142 ¥

los rodillos prensores 144 y 145. Estos giran, como
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Ya se ha indicado, a la misma velocidad periférica que
los rodillos prensores 138 y 139, de modo gue la cuer
da parcialmente seca 146 tiene esencialmente igual log
gitud que la cuerda gelificada 62. IEn general, la ve
locidad de los rodillos se ajusta de manera que la -
cuerda 62 pueda conducirse a través de la estufa 140
a la cuchilla 66 mientras las fibras que la zomponen
estan bastante tensas para no ondulsrse muchc dursn-
te esta dezecacidn parcial.

Pueden emplesgrse medios aGecuados
cualesquiera para secar en parte la cuerda 62”;n la
egtufa 140, por ejemplo, como 1los ya menciona&gslreg
pecto g la desecacion de la fibra cortada 68 (figura
1) en la estufa 76. Por ejemplo, es posible introdu
cir un medio caliente, como gire o gases de combus-
tion, en la estufa 140, por el conducto 148, y des-
cergarlo, con humedad evarorada de la cuerdas parcial
mente seca, por el conducto 150. En lg estufa 140,
la cuerds continug 62 se seca en parte hastg que con
tenga no menos de un 13%, con preferencis no menos -

de un 40% (por ejemplo, entre un 40 y un 50%) en pe-

50 de agua. Para conseguir este resultado, la ‘tempe

ratura de la estufa, y la velocidad de paso de lag -
cuerda 62 a trevés de ella, se ajustan de modo que la
cuerda parciszlmente seca, a su salida de la estufa,
contenga la proporcién adecuada de humedad, Si se -
quiere, pueden emplecrse en la estufa tempergturas -
del orden de 50 & 60% a 1008C o mayores, (por ejemplo,
de 2009C durante poco tiempo). Naturalmente, los en

tendidos en la materia comprenden que existe ung re-
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lacidn de tiempo y temperaturs para reducir a la Préxﬁr
poreidn debida la humedad de la cuerda en continuo -
movimiento, a su paso por la estufa.

Después de dejer la estufa 148, la
cuerda parcialmente seca 146 se lleva a la cuchilla
66, que la corta en trozos discontinuos de fibra par
cialmente seca 152, como se ha descrito ya con refe-
rencia a la figura 1 y al corte de la cuerda continua
62 en trozos discontinuos de fibra 68. Los trozos -
discontinuos de fibra parcialmente seca 152 se secan
luego por completo, en wn estado de relajacidn total,
en lg estufa 76, como queda descrito con referencia
al secado de los trozos discontinuos de fibra 68 sin
secar. ILa velocidad de paso de las fibras cortadas
68 6 152 por la estufa 76, por medio de la correa con
tinua T4, y la temperatura a que se mgntiene la estu
fa, se ajustan de modo que las fibras cortedas estén
secas casi por completo cuando salen por el extremo
de descarga de la correa en movimiento; por ejemplo,
las temperaturss de la estufa pueden ser del orden -
de 50 § 602 a 100¢C o mas (unos 200°C dursnte poco -
tiempo). En general, conviene secai a las tempera-
turss mas bajas compatibles con un funcionamiento ¥y
una produceidn econdmicos. En ningin caso han de ser
tales la temperatura de la estufa 76 y la velocidad
de las fibras cortadas 68 & 152 a través de ella, que
se calienten hasta el extremo de conglutinarse, Irg
téndose de Fibras de poliacrilonitrilo, esas tenden-
clas a la conglutinacién pueden presentarse cuande -

las fibras alcanzan ung temperatura del orden de 2559
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a 3058C. ILas temperaturas de conglutinaciln de cier
tos copolimeros de acrilonitrilo varian segim el co-
polimero inicial particulcrmente uwtilizado.

Las fibras (no dibujadas) que se
obtienen al secar por completo los trozos dissonti~
nuos de fibra 152 parcialmente seca, estan onduladas,
pero menos (en igualdad de circunstancias) quexlas -
fibras onduladas 82 (figura 1); sus restentes propig
dades Utiles son en ssenc a las mismas de esbas Wlti
mas.,

Pueden gplicarse composicibnes -
aprestantes entistaticas, si se quiere, a las fibras
gelificadas estiradas, por ejemplo, como se describe
en la solicitud conexas precitada n? de serie 68379,
con referencia particular a las figuras 2, 3 y 4 del
dibujo que la acompafia, y del modo ilustrado aqui.
As{, 1z fibra hilada y estirsda, o la cuerda de fi-
bras, se puede tratar con una composicidén que conten
ga un ggente antistdtico, pasandola continusmente por
une pila en la que circule dicha composicion, que =

puede ser del tipo mencionado a continuacion. Ia pi

'1a sers como la expuesta en las figuras 1, 2 y 3 de

la presente solicitud, pero sirve cualquier recipien
te gdecuado capaz de contener la composicién antisté
tica o de ser recorrido por ella, y que permita pasar
continuamente la fibra, como ya se ha descrito, en -
contacto con aquélla. La composicion antistatica que
se hace circular por esa pila puede estar a cualgquier
temperatura adecuada, por ejemplo, del orden de unos
402 g %OQC, ¥ la recorre del mismo modo descrito con

referencia & la ciroulacidn de sgua por el bafio o pi



5.

10.

15.

20.

25.

30.

- 40 -

326149

la de destilar 42, Despuds de ser tratada con la com

posicidn aprestante liquida que contienc el antisté-

tico, la fibra gelificada estirada y aprestada se si

gue elaborando del mismo modo descrito con referencia
a la fibra o cuerds de fibras no.tratada.

Alterngbivamente, en vez de emplear
bafios separados para estirar la fibrg o cuerda de fi
bres y tratarla con una composicion que contengs un
antistético, ambas operaciones se pueden efectuar pa
sando continuamente lg fibra o cuerds gelificada por
un bafio combinado de estirado y de tratamienﬁﬁ?antig
tético. Durante su paso por este bafio, el prodﬁcto
gelificado se estira mientres la fibra o cuerda se -
halla en conbucto con un medio 1lquido acuoso, y al
mismo tiempo se ftrata con un antistatico (numerosos
ejemplos de ello se exponen mas adelante), pues este
Gltimo forma también psrte del medio 1fquido, Ia tem
peratura del que constituye el bafio combinado de esti
ramiento y tratamiento antistatico puede variar mucho,
pero suele ser del orden de 709 a 1002C. E1 gel es-
tirado, tratado con un antistatico y estirado pare O
rientar sus moléculaes a lo largo del eje de las fibres,
se sigue elaborando del mismo modo descrito ya con re
ferencia a la fibrg o cuerda de fibras sin tratar.

Es posible emplear cualquier agen
te aentistatico adecuado. Ejemplos de ellos son gua-~
nilurea y sales guanidinicas de ésteres sulfiricos -
de hidrocarburos elifaticos, y en particular, squé-
1las en que el grupo hidrocarburo glifético contiene

12 a 18 atomos de carbono, por ejemplo, sulfeto acido
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de octadecilguanilurea, sulfato acido de octadecil-
guenidina, sulfato gcido de oleilguanidina, ete, =
Otros ejemplos de esas sales de guanilurea Yy guani-
dina utilizables como antistaticos en la practica del
rresente invento se mencionan en lgs solicitudes co-
nexas precitadas nims. de serie 68371 y 68372, 'regig_
tradas ambas el 30 diciembre 1.948. También son =~
ejemplos de antiestaticos utiles P-alcoxipropionitri
los, como octadecaoxipropionitrilo; productos de reac
cibn de dxido de etileno y una alquilguenamifia de cg
dena larga, como octadecilguanamina; y Producj:g&s_ de
reacciln de Oxido de etileno y una alquilguenidina -
de cadena larga como octadecilguanidina.

No es esencial que la composicidn
1{quida, por ejemplo, una dispersidén acuosg aplicada
a la fibra gelificada, contenga 5610 un antistatico
como unico agente; pero en algunos cgsos conviene o
interesa que sea asi, esvecislmente si el entistdti-
co es capaz de funcionar g la vez como lubricante. -
Otras veces, conviene emplear el antistatico con agen
tes de acondicionamiento o de otros efectos, emplea-
dos de ordinario para tratar fibras sintéticas, en -
particular las obtenidas de productos de polimerizar
acrilonitrilo. Tales ggentes guxiligres comprenden
aceites minereles, vegetales y animales; entre log -
W.timos se pueden mencionar aceites de pezuiigs insu-
flado 0 no, de esperma, de olivas, de semillas de té,
de cacshuete, de judia de soya y de semillas de algo
dén, asi como diverscs aceites sulfonados, por ejemplo

el de olives. Otros ggentes de gcondicionamiento =
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wtilizsbles en unidn de las citadas sales de guanilu
rea, de guanidina u otro entistdtico, son humectan-
tes y disrersgntes, o lubricantes textiles diversos,
como sulfosuccinato disddico de N-octadecilo, sulfo-
5. succinato de dioetilo y sodio, lecitina, éstergé de
acidos grasos de cadena larga, COmO estearatos, pal-
mitatos y oleatos de slquilo, en particular ibs’de -
etilo, propilo, butilo y emilo.
Como comprenderan desde luégs los
10. expertos en lg materia, en la préctica del prazente
invento, la concentracidn de la solucién de acriloni
trilo polimérico o copolimérico en el disolveute ele
gido debe ser tal que resulie una composiciéh de vis
cosidad adecuada. Ia concentracion del producto de
15. polimerizar dependeré, por ejemplo, del disolvente y
del apszratc de extrusidn empleados, del diametro de
la fibra que ha de hilarse, y del peéo molecular del
producto de polimerizacién, que suele ser del orden
de 15000 a 300000, calculado por mediciones de visco
20, sidad a base de la ecuacidn de Steaudinger, y mejor del
orden de 40000 g 60000 (en particular de unos 50000)
hesta 140000-160000 (mds concreteamente a unos 150000).
La concentracidn del polimero o copolimero veriard,
por ejemplo, de 6-7% a 18-20% en peso de la solucidn.
25, La viscosidad de ésta, determinada midiendo los segun
dos que una bola de metal Monel de 1/2 pulgade de dif
metro tarda en caer a través de 20 om de la solucidn
a 612C, puede ser de unos 10 a 500 segundos. Se ha
comprobado que las mejores soluciones hilables, aten

30. diendo a la coagulacidn y a las condiciones Optimas
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del gel precipitado, son las que contienen la concen

tracion més alta de polfmero y la mds baja de cloru~-
ro de cinc, tiocianato de sodio o de calcio, tiocia-
ngto de guanidina y otra sal de las mencionadas antes,
compatibles con limitaciones de solubilided y de vig
cosidad. Ha dado resultados muy saxisfactoriéé una
concentracidén de 7-15% de acrilonitrilo polimérico o
copolimerico en solucidn a 50-60% de tiocianaso de so
dio o de calcio. La viccosidad de la solucidn no dg
be ser tanta que . resulte diffcil filtrar o sgiter y
eliminar el gire antes de utilizarla.

Como ya se ha seilialado anteriormen
te en les precitadas solicitudes conexas nims. de se
rie f72200, 68370 y 73078, la temperatura del bafio =
coaggulante acuoso es esencial para obtener una fibra
de acrilonitrilo polimérico o copolimérico elaborable
Gtil. Cuende el producto de polimerizar se coagula
en agua a una temperstura bastante mayor de +102C, -
por ejemplo, & 202 o 25°C 4 mas, la estructura resul
tante es opaca, débil y carente de ductilidad. Esta
estructura se hace cada vez mds débil y menos trens-
barente, a medida que la temperatura de coagulacién
sube por encima de +102C. En cambio, coagulando en
wl liquido acuoso a +102C o menos, por ejemplo, en =
ague entre +12 y 452C, 6 en alcohol y agua a tempera
turas mas bajas, por ejemplo, entre 02 y -102C, el pro
ducto coagulado es claro o casi claro, coherente, te
naz, ductil y susceptible de orientscidn en estado -
de gel o hinchado con agua. En términos genersles,

ouanto mas claro sea el material gelificado o coagu~
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lado, mayor es su ductilidad.

No es posible puntualizar por qué
el empleo de un bafio coagulante acuoso frio, como se
desoribe aguf y en las solicitudes oonexas precitadass,
provoca un cambio tan sorprendente de las propiedades
del acrilonitrilo polimérico ¢ copolimérico coagulzdo.
Usn explicacidn ldgica es que la coagulacidn o'ﬁrecg
pitacidn a baja temperatura del producto de polimepi
zacién extrudido forma una estructurs muy hidrebeda,
acaso con moléculas de agua retenides por fuerzas sg
cundarias en los grupos nitrilo. Una vez formada esg
ta estructura a temperaturas bajas (subnormales) del
orden de =152 a +1092C, se mantiene totalmente esta-
ble comnservada bajo'agua a temgeraturas hasta de 502C,
mientres que la coagulacitn o precipitacidh a tempe-
raturas mgterialmente superiores a +1QQC dé un gel -
débil, no transparente, con poca o ninguna ductili-
dad.

Con objeto de que los entendidos
en lg materia puedan comprender ge jor cdémo llevar el
presente invento a la practica, se ofrecen los =iguien
tes ejemplos, a modo de ilustracidn, sin ides dGe li-
mitacién. Todas les partes y proporciones menciona—
das se entienden en peso,

EJRMPLO 12

A wa solucidn a 409C, compuesta
de una mezcla de 8774 partes de agua, 914 partes de
ung solucicn acuosa a 9,645 de acrilemida, y 792 par
tes de acrilonitrilo, se auadieron, agitendo constan

tenente, 16 partes de metabisulfito sédieo, seguldas
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de 16 partes de persulfato de amonio, ambos en solu-
cidn acuosa concentrada, Ia polimerizacidn se reali
74 en un recipiente revestido, y refrigerando duran-
te la fase inicial de la polimerizacidn, se mantuvo

a 402C la temperatura de la masSa reaccionante. Al ca
bo de dos horas, la lechada de covolimero ze filtrd,
v el covolimero aislado se lavd, se secd y se triturd
en un molino de bolas., Un gramo del copolimero seco,
disuelto en una solucidn acuosa a 60% de tiocianato
de sodio para completar 100 ml a 20¢C, tenda a- 4020
una viscosidad de 21,5 cP. E1 peso molecular delnqg
polimero era de unos 70000, determinado por médioio-
nes de viscosidad segin la ecuacion de Staudinger.

Se disolvieron 7 partes de polvo
seco del copolimero en 93 partes de una solucién acuo
sa g 50% de tiocianato de calcio., Después de filtrar
y desairear, la solucién tenf{a una viscosidad de 18,5
segundos, determinada por los gque tardaba en caer una
bola de metal Momel de 1/8 pulgadas de diametro a =
través de 20 cm de la solucidn mantenida a 612C,

R A,
La solucidn se extrudid a través

‘de una hilera con 40 orificios de 90 micras de diame

tro, en sgua a 39C. Para facilitar la extrusién, se
calentd 1la solucidn a unos 602C dentro de la hilera,
mediante un calentador eléctrico como el aqui deseri
to brevemente, y con mas detalle, en la solicitud cgo
nexa nf de serie 772200, con referencia a la figura

2 unida a la misma. La solucidn se extrudid hacia -
abajo a razén de 6,86 g/min, y la fibra multifilamen

tosa asi formada se condujo primero a un gancho, y -
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desde éste se hizo subir a rodillos sumergidos, has-
ta completar en el baiio un recorrido de 21 pulgadas.
Tuego se 1levé a una rueda de 50 mm de dismetro, de-
signada en adelante por G-l, y se arrolld tres veces
en torno de ella. A continuacicn, se llevé a una se
gunda rueda de 125 mm de digmetro, designade en ade-
lente por G-2, alrededor de la cual se arrolld dos -
veces, G-1 y G-2 giraban ambas a 16 rpm, aplicando -
asi a la fibra un estiramiento preliminar de 24 veces.
Desde G-2, la Ffibra se pasd por un bafio de agua a 982-
992C una distancia de 24 pulgadas, y se condujo lueg6
a un carrete de 94,5 mm de diametro gue giraba a 81
rpm. Bl estiramiento entre G-2 y el carrete fué de
3,83 veces, y el total desde G-1, de 9,6 veces.

La fibra continua estirada era de
hidrogel tenaz, molecularmente orientada, con denier
de 4,2 (seca) por filamento. La hebra humeda, Sin se
car, se cortd himeda en trozos de 2,95 pulgadas, y se
blanqueé luego sumergiendo los trozos discontinuos -~
una hora en una solucidn acuosa & 1% de peroxido de
nidrdgeno, mantenida a 1202C; a continuacidn se lavd.
La fibra cortads himeda, sin ondular adn, se seccd en
una corriente de aire a 1509C, Durante el secado, las
fibras cortades se ondularoﬁ mucho, ¥y adquirieron en
seco un tacto de cuerpo. EL denier por filamento, =-
despuds de secar (con retraceidn), fué de 4,9.

Sumergida la fibra en agua a 1402C,
no perdid ondulacidn y pudo secarse de nuevo hasta -
adquirir cuervo. Como 1009C se consideran en general

como ‘tempersgtura tipo para'lavar lana, los resultados



de este ensayo muestran que la fibra textil cortada
podria servir para aplicaciones en que interese la ~
persistencia de cuerpo o de elasticidad, como ocurre
en la fabricacion de mantas, tejidos y similsres.

5,  BJEMPLO 20

Un copolimero de 95% de aefiioni-

trilo y 5% Ae acrilato de metilo, con un peso molecu
lar medio aproximsdo de 80000, determinado midiendo
la viscosidad segin la ecuncidn de Staudinger, se hi

10. 14 en formz de solucion a 7,12% en tiocianato de cal
cio acuoso g 48%. La viscosidad de esta soluéién erg
de 21,8 segundos, medida por lo que tardaba en caer
ung bola de metal ionel de 1/8 de pulzada de diametro
a través de 20 cm de la solucidn a 612C. ILa hebra -

extruida se coaguld segun se describe en el ejemplo

15,
12, y luego se estird 10,5 veces en agua a 982C; se-
guidemente se arrolld con temsion en carretes; La -
hebra de hidrogel se equilibrd o aligerd con aire -
a diversos grados de humedad relativa, a 702C, evi-
20. tando su contraceién, y despuss se corté en trozos y

se secd en estado de relajucidn total. La siguiente
tabla expone la contraccién y la ondulacidn con di-

versos grados de humedad:

Humeda%%§elativa Agua de la fibra | Agua de la fibra | Ondulacidn de

de hidrogel (%) bien seca (%) la fibra cor-
tada.
Hidrogel himedo 68.4 215.0 Buena
100 40,5 68.0 Buena
90 22.8 " 29.5 Bastante buenﬂ
80 13.3 15.3 Suficiente
72 8.8 9,8 Nula
56 4.3 4,5 Nulsa
39.5 1.96 2.0 Nule




De la table se desprende que el -
grado de ondulacidn depende en gran parte de la pro-
porcidn de agua de la fibra dejéndola secar sin tensidn,
o sea bien relajada ¢ floja.

5, EJEMPLO 3@
‘ La misme hebra de hidrogel produci
da y ensayada como en el ejemplo 22 sirvid pars este.
La porcidn continua se cortd himeda en trozos discon
tinuos, que se sumergisron cinco minutos en ggua hir
10. viente, Después de retirarlas del agua caliente y -
secarlas, se aprecid que las fibras cortadas presen-
taban una buena ondulacidn. Su lustre era muchce me-
nor que el de la fibra cortada seca, que se onduld -
al encoger durante el secado, como en el ejemplo 22.
15. La contraccion de la fibra cortada de hidrogel en -~
agus, hirviente era de 29%.
BJEMPLO 4¢2,-~

Se disolvid 1 parte de acriloni-

trilo en 14,68 partes de agua a 402C. A esta solucidn

20:, se afigdieron 0,0075 parte de metabisulfito sédico Yy
0,0075 parte de persulfato de amonio. La mezcla de
polimerizacidn se tuvo dos horas a 402C, y despuiés -
se separd el poliacrilonitrilo por filtracidn, se pu
rificd lavéndolo, y se secd. El peso molecular medio

25, del poliacrilonitrilo, calculado por lag ecuacion de
Staudinger a partir de la viscosidad de una solucidn
del mismo en dimetilformamida,  fué de 141000 aproxi-
madamente;

Se disolvid 1 parte del poliacri-

30.  lonitrilo en 13,28 partes de solucidn acuova a 48% -
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de tioclanato de caleio, para obtener una solucidn
de 208 segundos de viscosidad, medida por el tiempo
de cafds de una bola de metal konel de 1/8 de pulga-
da de didmetro a través de 20 cm de la solucion a -
619C. TLa solucidn en tiocianato caleico del p?§ia—
crilonitrilo se extrudid, después de calentarls pre
viamente, s través de una hilers con miltiples orim
ficios, en agua a 192-28C. La hebra de gel multifila
mentosa se condujo una distancia de 13 pies a través
del baiio, y se estird despuds 7154 en un bafio 6 agua
a 99¢C,

La hebra de gel estirada se cor-
4 en trozos de 6 pulgadas, y se sumergi5 en uns émq;
sién mantenida a 5092C, que contenia 1% de sulfato a-
cido de octadecilguanidina (antistatico) y 0,5% de -
egtearato de butilo (lubricante). Después de este -
tratamiento en emulsion, la fibra cortada de gel se
secd sin tensién en una corriente de aire. Ta fibra
cortada seca de poliacrilonitrilo adquirié una buens
ondulacién durante el secado. EL tratamiento en emul

gi6n di¢ wn producto naturalmente (espontaneamente)

ondulado, que no se cargaba de electricidad estatica

al manipularlo.
EJEMPLO 58

Se disolvid 1 parte de acrilonitri
lo en 15,38 partes de agua a 402C. A esta solucidn
Se afiadieron 0,00125 parte de metabisulfito de sodio
¥y 0;00125 parte de persulfato de amonio. ILe mezcla
de polimerizacidn se mantuvo dos horas a 402C, y des

pués se separd el poliacrilonitrilo por filtracidn,
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se purificd lavandolo, y se secd. EL peso moleculer

medio, caloulado por el método descrito en el ejemplo
42, era de unos 134200, .
Se disolvié 1 parte del poliacrilo
nitrilo en 13,3 partes de tiocianato de caleio acuoso
a 48%, pars obtener wna solucidn de 143 segundos de
viscosidad, medids por el tiempo de cafda de una bo-
la de metal Monel de 1/8 de pulgada de didmetrs a -
través de 20 cm de la solucidn a 612C. ILa solucidn
en tiocianato edleico del poliamerilonitrilo éeiextrg
di6, tras calentarla a unos 909C en la cabeza de hi~-
lers sntes de la extrusidn, a través de una hilera -
de orificios miltiples, en un bafio coagulante de agua
a 0,52C¢, La hebra se condujo ung distancia de 13 -
pies por el bafio coagulante, y se arrollé 2% veces en
torno de una rueda. Desde el baiio coggulante, la fi
bra gelificada se pasé por un bafio de estirar, de agua
a 992C, a una segunda rueda, alrededor de la cual se
arrolld tres veces. La velocidad superficial de esta
segunds rueda era nueve veces meyor que la de la pri
mera. La fibra estirada tenis un denier de 2,5 por
filamento. Se corto luego en trozos de 6 pulgadas,
que se sumergieron en una dispersidn de 0,5 g/litro
de un colorsnte rojo al acetato, mas concretamente,
de 4[di-(P~hidroxietil)—amino'-2-meti1—4'—nitroazobeg
zeno, en agua a 50°C. Después de agitar en esta dis
persidn tintdrea durante dos horss, la fibra de gel
se retiré, se lavo con agua, y se dejé secar sin ten
sidn., Una vez seca, la fibra quedé uniformemente tg

fiida, y bien ondulada.
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EJEUPTO 62

Se prepard un copolimero de alco-

hol alilico y aerilonitrilo mezclando primero 240 par
tes de acrilonitrilo seco y 267 partes de alcohol ali
lico con 3667 partes de agua, y manteniendo la tempe
ratura de la mezcla a 409C, A la solucidn acuosa de
mondmeros se aiadié 1 parte de nitrato de plata (O,375%
del peso de los mondmeros secos) disuelts en 15,7 par
tes de agua, e inmediatamente después, 2 partes de -
persulfato de amonio (0,75% en peso de los monlmeros
secos) disueltas en 16,7 partes de agua. Le mezcla
se agitd durante cuatro horas, despudés de afiadir el
catalizador. Bl copolimero resultante de acrilonitri
lo y alcohol alflico se separd por filtracidn, se lg
vé bien con agua, se secd, ¥y se redujo a polvo fino
en un molino de bolas, El peso molecular medio del
copolimero, caloulado por el método descrito en el
ejemplo 42, era de unos 64000. Por los resultados de
un anglisis de nitrdgeno, se calculo que el copolime
ro contenia un 2,9% en peso de alcohol alilico copo-

limerizédo.

Se disolvid 1 parte de este copo-
1imero en 13,3 partes de tiocianuto de calcio amcuoso
& 48%, para formar una solucidn hilsble con un 7% de
copolimero., EBsta solucion se filtrd ¥y se desaired -

antes de hilarla.
Ta solucidn de tiocianato caleico

del copolimero se extrudid, tras precalentarla a unos
702-8020 en la cabeza de hilera, justamente entes de

la extrusidn, a través de una hilera con 40 orificios
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agua mentenido entre 12 y 22C., La hebra se condujo
por el bafio un trecho de 230 cm, y luego se estird -
aproximadamente 1150-1200% entre dos ruedes, sumergi
da en agua, que se mantuvo a 982-1002C.

Bl gel de copolfmero estirado con
tenfa un 65,8% en peso de agua. Ie porcidn continua
de fibra gelificada se corté en trozos de 6 pulgadas
de longitud, y una tira de ellos se dejd secar'ﬁ ten
peratura ambiente, en un egtado de relajaeién fotal.
Los trozos discontinucs de fibra de hidrogel adguirie
ron una ondulacidn pronunciada durante el secadc, ¥
la fibra cortada, completamente seca, conservd la on
dulacibn natural asi producida.

BJEMPLO %Q

Se mezclaron unas 1958 partes de
agua con 133,3 partes de acrilonitrilo, a 9°C. ILue-
go se elevd la temperatura a 402C, y a la solucion g
cuosa de acrilonitrilo se aﬁadig 1 parte de persulfg
$0 de amonio disuelta en 16,7 partes de agua, e inme
diatamente después, 1 parte de metabisulfito de sodio
disuelta asimismo en 16,7 partes de agua. Al caho -
de unos cinco minutos de reaccidn, se agregb una so-
lucidn de 2,5 partes de sulfato de sodio en 8,3 par-
tes de agua. Ia reaccidn prosiguid dos horas a 402C,
agitando, despuds de afiadir el catalizador. Bl polia
erilonitrilo resultante se separd por filtracidn, ¥y
se lavd con agua hasta que las lavaduras no revelaron
i8n sulfato con cloruro de bario. El polimero lava-

do se secd, y se redujo a polvo fino en un molino de
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lado por el método deserito en el ejemplo 42, se apro
ximgba a 121000,

Se afiadid 1 parte de poliscriloni
trilo, preperado como queda descrito, g 15,7 pértes
de solucidn acuosa a 52,5% &e tiocianato de calcio.
La mezcla se calentd a 459C, ¥ se agitd hasta disol-
ver todo el polimero. Iuego se filtrd y se desaired
para hilarla.

La solucion hilable se extrudid,
después de calentarla previamente s unos 809C en la
cabeza de hilera, inmediatamente antes de la exiru-
8ibn, a través de 40 orificios de 120 micras de dige
metro, a razon de 2,97 em3/min, en un baiio coagulante
de agua mantenido entre 09 y 12C. La fibra o hebra
coagulada se 1levd después a un bafioc de agua manteni
da a unos 992C, donde la hebra se estird aproximada-
mente 550% entre dos ruedas situadps fuera del bafio.

La cuerda continua de fibra o hebra
gelificada se ajustd a 92% de humedad relativa duran
te unas 16 horas, a tension suficiente para que no -
se contrajera, y conservase su longitud inicial. Se
determind la humedad de la fibra acondicionada, se -
cortd en trozos de 6 pulgadas, y el gel se dejo secar
a temperatura ambiente, en un estado de relajacidn -

total. Los resultados fueron:

Humedad relativs

Agug en la fibra
de hidrogel (%)

Agua en la Iibra
bien seca (%)

Ondulacidn en =
la fibra cortada

92

18,7

23,0

Bastante buena




Los expertos en la méiggia compren
deran desde luego que el invento no se limita a los
productos de polimerizacion y sus soluciones, las ~
condiciones de hilatura y los métodos de estirar la

5. fibra o cuerda de fibras, concretamente descritos =
aqul y representsdos en las figuras de los planos a-
nexos. 4Asi, en lugar de los copolimeros particulares
enpleados en algunos ejemplos, se pueden emplear otros
conolimeros cuslesquiera de acrilonitrilo, termoplds

10. ticos solubles, que conterigan en sus moléeulas un pro
medio no menor de 85% de asorilonitrilo combinado. Ejem
plos de tales copolimeros son los que contienen en sus
moléculas 85 a 98 0 99% de scrilonitrilo y 15 a 1 6
2% de alcohol alflico, alcohol metalflico, acrilami-
15, da, metacrilamida o un acrilato de levialquilo, (por
ejemplo, acrilato'de metilo, etilo, propilo, butilo,
ete). Proporciones similares son también validas con
eoPOIimeros de acrilonitrilo y otros comonomeros, de
los cuales se han citocde anteriormente nmervsos e jem-
20, plos.

S1i la fibrg cortada se ha de tra-
tar con un agente sntistatico, se puede aplicar éste
a la fibra gelificada o cuerda de fibras por cualgquier
medio adecuado, y mejor en forma de dispersidén ligui

25, da, en particular acuosa. Bsta puede contener cugl-
quier cantidad de antistatico, pero la usual es de -
0,5 a 5% en peso, aproximadmmente. La dispersion se
aplica, por ejemplo, sumergiendo la fibra o cuerds -
en ella, o poniéndola en eontecto con.ella mediante

30. aspersidn o de otro modo. Al aplicar la dispersidn,
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se prefiere calentarla a elevada temperatura, por =

ejemplo, entre 452 § 5020 ¥y unos 95¢C, y en algunos

casos, a 1002C, Con algunos entistaticos, la disper
sidn que los contiene puede aplicarse g temperatura

ambiente (202-302C) o hasta 459C; pero tales tempera
turas son a veces menos convenientes que otroérantig
t&ticos, por ser més diffcil mantenerlos dispersos -
por igual en agua u otro medio de dispersién volatil
a las temperaturass més bejss. La fibra o cuerda de

fibras tratada, y parcialmente seca o no, como .queda
descrito con referencia al material no tratado; se -
corta luego en trozos discontinuos, y se secarén 8-
tado de relajacidn total, segin se ha mencionado. La
cantidad de antistitico presente en lg fibra cortada
seca ondulada o risada, 0 sobre ella, puede variar -
considerablemente, pero de ordinsrio corresponde su

peso a un 0,2 a 0,4% de la fibra cortada seca sin =
tratar,

Le composicidn aprestante entistd
tica puede aplicarse desde luego a la fibra onduladea,
pero esto no ofrece ningung ventaja particular.

Si se quiere, la fibra gelificada
sin secer o secada en parte se puede tefilr, por ejem
plo, con un coloxrante de acetato, después de cortar-
la en trozos discontinuos, y antes de secarla por com
pleto en estado de relajacion total, para dotarla de
une ondulacidn naturgl; o bien se tifie la fibra ondu
leda seca. Asimismo es posible aplicaer de modo and~
logo verios otros agentes, a la fibra sin secar o sg

ca en parte, gntes de corterla en trozos, o a la fi-
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bra cortada, ondulada y seca, segin se quieré o lo -
exijan las circunstancias. '

El presente invento ofrece un mé-
toGo eficaz y econdmico de produccion de una fibra -
sintética ondulada o rizada, a partir de un producto
de polimerizar acrilonitrilo que contenga en sus mo-
léoulas un promedio no menor de un 85% en peso de aeri
lonitrilo combingdo. ILa fibra se ondula sin necesidad
de deformacion mecanica (artificial)., E1 grado de on
dulacidn puede veriar materialmente retirandc:#én s
lo parte del agua de la fibra gelificada, miertrss se
mentiene tensa, antes de secarla por completo ern un
estado de relajacidn total. Da ondulacion es muy per
sistente, y no desaparece por lavado ordinario o lim
pieza en seco, Segln se ha mencionado antes, la fi-
bra onduladg posee notables propiedades, que la hacen
muy adecuads pars diversas aplicaciones en la manufag
turg de telas, alfombras, aislantes y otras.

N O T A

Descrita suficientemente la natu-
raleza del invento, as{ como la maners de realizarlo
en la practica, debe hacerse constar que las disposl
ciones anteriormente indicadas son susceprtibles de -
modificeeiones de detalle en cuanto no alteren su -
principio fundamental, siendo lo que constituye la -
esencia del referido invento y por lo que se solicita
Patente de Introduceidn por 10 afios en Espaiig sobre:
"PROCEDIMIENTO CONTINUO PARA LA PRODUCCION DE UNA FL
BRA SINTETICA ONDULADA"; caracterizandose por lo si-
guiente: »
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18 .- Procedinmientoe continuc para
la produccidn de una fibra sintética ondulada, & par
tir de un producto de polimerizar acrilonitrilo que
contiene en sus moléoulas un promedic no inferior a

5. 85% en peso de acrilenitrilo combinado; caracterize-
do porque comprende extruir continuamente el produo-
to en forme de fibra, partiendo de una solucidén cop-
gt_J.lable en eggue, en ung solucidn acuosa concentrads
de une 88l hidroscluble que ceda iones muy hidratedos

10.  en soluclén acuose; inumedistamente después, poner la
mase extrudide, en continuo movimiente, en contecto
con un coegulante liquido aocuoso, & una teuperatura
no superior a 410920, a fin de precipiter de la oita-

" da soluecién el producto en forme de fibra gelificeda
15« estirable; estirar continuamente dicha fibra, no me-
nos de un 100%, en presencia de humesded y & una tem-
peratura del crden de ;?02 8 1102C; corter la porcidn
gontinua. de fibra de hidrogel, estirada y contréotil,
en trozos discontinuos, mientras aquélla contiene un
20. 13 a T5% en pesc de agus, ¥y en correspondencia, un
87 & 25% del precitedo producto de polimerizacién; y
secar los trozos discontinucs de la fibra cortada,
en estads de relajacién tqtal, 8 f£fin de obtener una
fibra ondulade ¢ rizada de dicho producto de polime-
25. rizacidn.

28 .~ Procedimiento, segin la rei-
gulable en agua del producto soluble de polimgrizar
acrilonitrilc es una solucién de dicho products en otre

30. disolucidén aocuosa concentrada de ticcianato de sodic.
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38.-~ Procedimiento segin la rei-
vindicaeion 1, caraecterizado porque comprende hilar
de conti{nuo una solucion cosgulable en agua de un -
producto de polimerizar acrilonitrilo que contiene -
en sus molécules un promedio no menor de 85% ea peso
de acrilonitrilo combinado, en un coagulante liguido
compuesto principalmente de ggua; el citazdo pfgéucto
de polimerizacin se disuelve en una solucién acuosa

ot

concentrada de una sal hidrosoluble que cede:ibnes -
muy hidragtados en solucidn acuosa, y el coag@iégte es
%5 a una temperatura aproximads de -152 a + 1500, -
con lo que se obtiene una fibra hilsda estirabie en
estado de hidrogel; estirar continuamente lg fibre -
gelificada, por lo menos un 100%, mientras pasa por
agua mantenida a una temperatura de 709 a 1002C apro
ximadamente; recoger sin interrupcién Garios frozos
continuos de la fibra estirada, en f&?ma de cuerda con
tinua; cortar esta cuerda de fibras de hidrogel esti
rades y contractiles en trozos discontinuos, mientras
conbengan un 13 a 75% en peso de agua, y en correspon
dencia, un 87 a 25¢% del producto de polimerizacidn -
mencionado; y secar los trozos discont{nuos de 1a =
cuerds cortsda, en un estado de relajacidn total, a
£in Ge obtener una fibra sintética textil con ondulg
cidn natural.

42 .- Procedimiento segin la rei-
vindicacidn 1, caracterizado porque comprende calen-
tar la cltada solucion del producto polimerizable a

muna temperatura suficientemente elevada pars redueir

su viscosidad; extruir continuamente la solucion en
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inmediatemente después de la extrusion, la fibra ex-

trufda, en contfnuo movimiento, en un liguido ceagu-
lente compuesto principalmente de agua, a uns tenpe—
returs no mas alta de +59C, para obtener una fibra -
gelificada estirable; estirer continuamente esta fi-
bra, no menos de 100%, en presencia de agua, a una -
temperatura del Orden de 702 a 1002C, mientras se ha
lla en una lineas tangente a dos superficies cireula-
res giratorigs, entre las cuales no haya ningﬂinllotro
punto de contacto sélido de friccidn; y una de las =
cuales gira a mayor velocidad periférica que la otra,
g £{n de mantener la fibra gelificada a una tension
suficiente para estirarla por lo menos 100%; corter
la porcién continua de fibras de hidrogel estirada ¥y
contractil mientras contiene un 40 a 75% en peso de
agus, y en correspondencia, un 60 a 25% del citado -
producto de polimerizacidn; y secar los trozos dis-
continuos de lg fibra cortada, en un estado de rela-
jecidn total, a fin de obtener una fibra ondulada del
citado producto de polimerizacidn.

58,- Procedimiento, segin la rei-
vindicacidn 1, caracterizado porgue comprende hilar
sin pausa lg solucidn coagulable en agua en un bafio
de hilatura mantenido a una tempergtura del orden de
-152C a $4102C, y compuesto principalmente de agua, a
fin de obtener una fibra hilada estirable en estado
de'gel; gplicar a la fibra gelificada, mientras avan
za de cont{nuo en esviral, en contazcto con wuna super

ficie giratoria lisa, un agente liquido acuoso, a =
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una temperatura del 6rden de 02 a +1020, a £in de -
eliminer de la fibrs gelificada cualquier indicio -
de tiocianato residusl en la misma; estirar conti-
nuamente la fibra gelificada asi tratada, entre un
200 y un 2000%, en presencia de agua y a una tempe-
rature del orden de 90 a 1002C; recoger varios iro-
zos continuos de la Fibra estirada, en forma de cuer
da continua; cortar la cuerda de fibra de hidrogel -
estirada y contractil en trozos discontinuos, mientras
contenga un 40 a 75% en peso de agua, ¥ en correspon
dencia, un 60 a 25% del mencionado producto éerbolimg
rizacidn; y secar los trozos discontinuos de la.cuer
da cortada, en un estado de relajacidn total, a fin
de obtener wna fibra cortada ondulads de dicho pro-
ducto de polimerizacion.

62,~ Procedimiento, segin la rei-
vindieacién 5, caracterizado porque él tiocianato =
hidrosoluble es el de clacio, y la cuerda de fibra -
de hidrogel estirada contractil se corta en trozos -
discontinuos mientrss contiene un 60 a %O% en peso -
de agua.

78 .~ Procedimiento, segun la rei-
vindicacidn 1, caracterizado porgue el peso molecu-
lar del poliacrilonitrilo es del orden de 15.000 g =~
300.000.

8¢.~ Procedimiento segin la rei-
vindicaeidn 1, caracterizado porque el producto de -
polimerizar acrilonitrilo tiene un peso molecular del
orden de 50,000 a 150.000, y constituye un 7 a 20% en

peso de la solucion de tiociansto hidrosoluble; la -
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solucidn coagulable en agua del producto de polime-
rizacién de acrilonitrilo tiene una viscosidad de ~

10 a 500 segundos,
98,~ Procedimiento continuo'éara
5, la produceidn de una fibre sintétice ondulada; tal -
y como queds sustancialmente descrito en la pfesente
Memoris y en los adjuntos dibujos.
Bsta Memoria consta de sesenta ¥

tres hojas, escritas a méquina por una sola cara.

29 Wa‘mﬁ ';'.:i.
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