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"Procedimiento para la preparacidn de fibras de una

N . ¢ . 4 s
dispersion uniforme de particulas coloidales®,

Sobicifante: AMERICAN CYANAMID COMPANY, entidad norteamericana,
residente en Berdan Avenue, Township of Wayne, Es-

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

Este invencidn se relacione con -
un método para incorporar aditivos en una solucidn -
polimera cosgulable antes de su coagulacidén como dig
persidn uniforme de particulas coloidales. MMas par-

5. ticularmente, esta invencidn se relaciona con tal me
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t0do en el que los aditivos son insolubles en wé 8O-
lueidn polimera pero son deseable y uniformemente -
dispersados como particulas coloidales en los produc
tos preparados mediante coagulacidn de tal solucidn

poliuera. Mds particulermente atn, esta invencidn -
se relaciona con un método de produccion de .filamen-
tes, peliculas, etc., artificiales, dotados de parti
culas coloidales de aditivos uniformemente dis;ersas

en los mismos.,

En la preparacidén de filamentos y
pelicuwlas, ete., artificiales mediante la coagulacién
de soluciones polimeras viscosas, durente mucho tiem
Po he sido practica comin mezolar con tales solucio-
nes viscosas o dopes hilables aditivos pars mcdificar
varias caracteristicas del producto final., En nmuchos
casos, tales alitivos eran insolubles en el dope hi-
leble. Como ilustracion de tales aditives figuran ~
el dioxido de titanio y otros deslustrantes, pigmen—
tos, abrillantedores Opticos, absorbedores de luz wl
trgvioleta, resinas, etc.

Una de las téenicas habituales

o

. . " Loy o « 2
ra aiadir tales aditivos solidos a una solucion pol

[ 2

mera elevadanente viscosa consiste en subdividir tal
material solido en un molino para cololdes o disjosi
tivo similar y mezelurlo con la solucidn visicosa con
agitadores, amusadores, moletas y similares. Desgra
ciadamente, con soluciones elevadamente viscosas, ta
les como cominmente se ubilizan en el hilado de fi-
bras sintéticas y en la produccién de seliculas, exis

te una extremads dificultad en lz obtencion de ung -
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mezcla uniforme de eszs partfculss coloidales en la
solucidn viicoza, habiendo una fuerte tendencia por
parte de tales particulas coloid.les a agloumerarse -
con un prolong.do tiempo de mezclado.

Otra técnica consiste en mezelar
una carga concentrada de tal material coloidal en una
cantidad relativ.mente pequefia de una solucién viseo
sa del mismo tigo emplezdo en lz formzeion de lus fi
bras o peliculas. Esta suspension comcentrada de ta
les particulas coloidales se mezcla luego con un vo~
limen mucho mayor de la solucidn viscosa normal o do
pe hilable aantes de su coagul-cidn. Aunzue esta téc
nicae resrvesents cierta mejorz sobre la primera, tie-
ne todavia algunas de las mismas desventwjzs auterior
mente mencionadas.

Un objeto de esta invencidén es pro
porcionar un método de preperacidn de una dispersidn
uniforme de particulas coloidales de un material séli
do sus_endido en una solucion polimera viscosa. Otro
objeto de esta invencidn es proporcionar tal método,
que son facil de realizar y »ue no afecte adversamen
te a las propiedades de la solucidn viscosa a coagu-
lar o a los materiuales producidos a p2rtir de la mis
na.

Otro objeto de la invencidn es pro
porcion:r un método de produceidn de une disgersidn
uniforme de ;articulzs coloidales en un producto cog
gulado o coagulo formndo a partir de una solucidn po
1{mera coagulable viscosa, cuyo producto tenga unifor

memente disiersas en el mismo las particulas coloida
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les y esté sustancialmente libre de aglomerados.

Otros objetos y ventajas aparece-
rén mas adelante a medida que avance la deseripeidn
de esta invencion.

Résumiendo, el procedimiento de -
esta invencidn conprende la disolucidn del aditivo =
86lido en un disolvente que sea mezclable con la so-
lucidn viscosa a coagular, la-adicidn de la solucidn
as{ producida de aditivo en un disolvente y su mez=
clado con la solucidn polimera viscosa a coagular, -
causando la precipitacidn del aditivo en la solucidn
viscose como fina y uniforme dispersion de particu-
las coloidsles. Tras la coagulacidn de la solucidn
viscosa con el aditivo uniforme y t{namente disperso
en la misma de la manera antes indicada, el codgulo
resulta poseer en el mismo particulas coloidales uni
formemente disuersas del aditivo, sustancialmente 11
bres de aglomerados.

Pueden producirse artfculos confi
gurados, tales como filamentos, fibras, cintas, peLi
culas, etc., & partir de muchos meteriales polimeros
mediante procedimientos que implican la coagulacién
de una solucidn viscosa coagulable de tel polimero -
en un adecuado disolvente con el uso de un adecuado
medio coagulante. Entre estos procedimientos pueden
mencibnarse el "hiludo en humedo", en el que la solu
cidn polimera es extrusionada en un medio cosgulante
1{guido en el jue sea soluble el disolvente para el
polimerc, pero en el que el polimero sea insoluble,

y el "hilado en seco", en el que la solucidn polime-
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ra en un disolvente volitil es extrusionada a un me-
dio coagulante gaseoso en el gue puede evaporasrse el
disolvente.

Se conocen muchos moteriales poli
meros que son transformables en articulos configurados
medlante tales procedimientoss. Entre tules nmateria-
les pueden mencionurse las poliumidas, por ejemdplo el
nyldn; polidsteres, por ejemplo poli(tereftalato eti
leno~-glicdlico); polimercs vinilos, por ejemplo clo-
ruro de polivinilo, alcohol polivinilo; y polimeros
acrilicos, por ejemplo poliacrilonitro, as{ como copo
limeros de acrilonitrilo y uno o més mondmeros vini=
hos. Adecuados disolventes para estos materiales son
bien conocidos para su empleo en los procedimientos
de “hilado en humedo® y/o "hilado en seco". ZEsta in
vencidn, aungue util para la incorporacion de aditi-
vos insolubles en articulos configurados de tales ma
terizles, se cred purticularmente en relacidn con el
hilado en himedo de articulos configur.:dos en forma
de filamentos de polimeros de acrilonitrilo, utili-
zando wna solucién acuosa concentrada de una sal inor
génica como disolvente pars el polimerc, Para sim-
plifioaf la ulterior explicacidn, esta invencidn se
describira en términos del hiludo en himedo de fila
mentos de polimeros de acrilonitrilo, entendiéndose
que la invencién no se limita a tal sistema especifi
co.

Se conooen muchas soluciones hila
bles que contienen productos de polimerizacidn de -

ascrilonitrilo disuelios en adecuados disolventes, V-
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tiles para esta invencion. P{picos de tales polime-
ros y disolventes son los descritos en la patente es
tadounidense n? 2.948,.581, de Cummings, de fecha 9 -
de agosto de 1.960, y en las otras diversas patentes
estadounidenses mencionazdas en aquélla.

Compuestos representativos gque pue
den polimerizarse con acrilonitrilo para formar pro-
ductos de polimerizacidn de este dltimo, utiles para
lo practica de esta invencion, son compuestos que -
contienen un solo grupo CH2=C <, por ejemplo los ég
teres vinilos y especialmente los de dcidos monocar-
boxilicos alifaticos saturados, por ejemplo acetato
de viullo, propionato de vinilo, butirato.de vinilo,
ete.; haluros de vinilo y vinilideno, por ejemplo los
cloruros, bromures y fluorurcs de vinllo y vinilide-
no; alecholes de tipo alilo, por ejemplo alcohol ali
lo, aleohol metalilo, alcohol etalilo, etc.; ésteres
alilos, metalilos y otros ésteres glcohdlicos monohi
dricos insaturados de acidos monobasicos, por ejemplo
acetatos, laursgtos, cianurocs, ete., de alilo y meta-
lilo; acidos acrilicos y alecacrilicos (por ejemplo -
metacr{lico, etacrilico, ete.) y ésteres y amidas de
tales Acidos (por ejemplo acrilatos y metacrilatos =
met{licos, et{licos, propf{licos, butilicos, ete., acri
lamida, metacrilamida, acrilamidas y metacrilamidas
N-metiletilicas, N-propf{licas, N-but{licas, ete.); -
metacrilonitrilo, etacrilonitrilo y otros aeriloni-
trilos sustitufdos con hidrocarburos; hidroearburos
alifdticos insaturados que contengan un solo grupo -

CHy=C <, por ejemplo isobutileno, ete.; y otros nume
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rosos compuestos vinilos, acrilicos y otros que con-

tengan un solo grupo GH2=C<:'qpe sean copolimeriza~
bles con serilonitrilo para producir copolimeros ter
moplisticos. También pueden copolimerizarse con -

5. acrilonitrilo ésteres alguflicos de dcidos policarbo
x{licos alfa, beta-insaturados, para formar copoli-
meros, por ejemplo los ésteres dimetilico, dietilico,
diprop{lico, dibutilico, ete., de Acidos malefco, fu
marico, citracdnico, ete.

10. Ordinurizmente, 8l peso molecular
(peso moleculmr medio) del acrilonitrilo homopolimero
o copolimero, a partir del cual se producen los arti
culos de poliacrilonitrilo configurados, es del orden
de 25.000 ¢ 30.000 a 200,000 & 300,000, & mayor y wven

15. tajosamente del orden de 50.000 a 100.000, por ejemplo
de 70.000 a 80.000 aproximademente, calculado median
te una medicidn de viscosidad del cit:do producto de
polimerizacidn en formamide dimet{lics empleando lg
ecuzcidn de Staudinger (referencia: Houtz, patente =

20. estadounidense n? 2.404.713, de fecha 23 de julio de
1.946).

Aungue es preferible que la molé-~
cula polfmera contenga por lo menos un 80% aproxime-
damente de acrilonitrilo combinado, se entiende que

25, polimeros que contengon menos de esta cantidad de acri
lonitrilo pueden ser también dtiles para la prdctica
de la invencioén.

Disolventes representativos en los
que pueden disolverse tales polimeros de acrilonitri

30, lo son disolventes organicos tales como formamida at
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met{lica, acetamide dimet{lica, carbonato etilénico
y sulféxido dimet{lico y disolventes inorginicos ta-
les como soluciones acuosas concentradas de sales -~
inorganicas, por ejemplo tiocianato sddico y cloruro
de cinec.

Especificamente, el procedimiento
de esta invencidn se ha practicado utilizando un vo-
1imero que comprende por 1o menos un 80% aproximada=-
mante de acrilonitrilo combinzdo, copolimerizado econ
uno o més de los sigulentes compuestos: aerilato me-
t{lico, acetato de vinilo, metacrilato de metilo ¥y -
piridina metil-vinflica. El polimero se disolvid en
una solucidn acuosa concentrade de tiociaznate sddico
¥ se hild en un bafio coagulante que comprendia una -
solucidn acuosa dilufda y fria de tioclanato sddico
para formsr Pfilamentos sin fin. Estos filamentos -
fueron luego tratados para producir materiales Utiles
mediante téenicas conocidas,

En la préctica de esta invencidn
para incorporar aditivos en la solucidn polfmera vis
cosa antes de su coagulacién, es hecesario seleccio-
nar un disolvente en el que pueda disolverse el adi-
tivo y cuyo disolvente sea mezclable con la solucidn
polimera viscosa. Es importante que este disolvente
para el aditivo sea inerte, 1o que significa que no
reacclone con los aditivos, con el disolvente para el
polimero o con el polimero, o tienda a coagular la -
solucidn polimera coagulable viscosa.

Por ejemplo, cuando se utiliza co

mo solucidén polimera coagulable viscosa una solucidn
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de un producto de polimerizacidén de acrilonitrilo di
suelto en una solucidn acuosa concentrads de una sal
metalica soluble en agua que produzca iones elevada-
mente hidratados en solucidn acuosa (tales como tiocig
nato sddico, tiocianato de 1itio, oloruro de cine y
cloruro de calcio), unos disolventes adecuados se en
cuentran entre los disolventes organicos mezclables
con agua que tienen hasta 4 gtomos de carbono aproxi
madamente en sus moléculas, tales como alcohol meti-
lico, alecohol etilico, alcohol isopropilico, acetona,
cetona etilmet{lica, cetona diet{lica, dcido férmico,
dcido acdtico, dcido propidnico, carbonato etilénico,
dioxano, dimetilformamida, dimetilacetamida, dietila
nida y trimetilamida y mezclas de ellos. ILa selec-
cidn del particular disolvente a emplear dependers -
del aditivo que se desee incorporar en el coégulo, -
puesto que el disolvente ha de ser uno en el que sea
soluble el aditivo.

Existen muchos fines para los cua
les puede incorporarse un aditivo en un coggulo en -
estado finameiite disperso, Estos aditivos pueden ser
deslustrantes, antioxidantes, pigmentos, abrillantado
res Opticos, absorbedores de luz ultravioleta, modi-
ficadores acentuadores del tinte, etc. Muchos de es
tos materizles se afiaden corrientemente a materiales
polimeros con dificultad, debido a la ineapacidad de
producir dispersiones wniformes de particulas coloi-
dales en las soluciones polimeras coagulables viscosas.,
Muchos otros no se utilizan corrientemeate debido a

la imposibilidad habitual de obtener una satisfacto-
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ria dispersion wniforme. Entre estos aditivos presen
tes y potenciales gue pueden ger utilizados por la -
préctica de la presente invencién, pueden mencionar-
se los siguientes:

1) E1 Calcofluor™ White LVZ, abrillantador Jptico -
obtenible de la American Cysnamid Co., gque tiene lz

siguiente estructura:

Q-G
N/// —_—

en la que R es -CH3
2) E1 gbrillantador F-380, abri-
llantador optico que tiene la estructura de la forma

I, en la que R es -CHZ—CH-GHZOH.
]

3) EgHabrillantador F-390, un abri-
1lantador ptico que tieme la estructura de la formu
la I en la que R es ~CH,CH,0504H.

4) El Uwitez KB, abrillantador 52
tico obtenible de la Ciba Chemicel & Dye Co., cuya -
estructura es de la clase general descrita en la pa-
tente estadounidense n¢ 2,483,392, de fecha 4 de octu

bre de 1.949, y que se supone es la siguiente:

I\Q-GH=CH-(/ ;
v

II



10.

15.

20.

25,

CH30 -

2 _‘L
en la que ambas X son idénticas y son selecc.o

h;,d
del grupo consistente en 0 y S.

5) E1 Tinopal® SFG, abrillantador
Sptico obtenible de Geigy Industrial Chemicals, que
Se supone es del tipo del benzoxazol, que es soluble
(nis de un gramo por 100 ml) en acetona, dimetilforma
mida, N-N-dimetil-propionamida y n~butilamina y lige
ramente soluble (aproximadamente 1 g por litro) en &
cido acético y acido fdérmico.

6) Bl Tinopal® ACA, abrillantador
dptico obtenible de Geigy Industrial Chemicals como
solucién de un 10% de Tinopal® ACA, 45% de dimetilfor
manida y 45% de Triton® X-100.

7) E1 Daltophor®, nimero 1013, abri
llantador dptico obtenible de Daito Co., Incorgorated,
Japdn, que es soluble en scido acético glacial en la
medida de 1 g por 8,5 ml.

8) Sales del acido fosfotungstomo
1{bdico, acido fosfotungstico, o dcido Ffosfomol{bdi-
co, con tintes tales como rodamina, B, violeta met{~
lica, violeta etf{lica, azul puro Victoria BO, verde
malaquita, homofuchina, parsfuchina, nueva fuchina,
azul de metileno, tioflavina y auramina. Estos pig-
mentos son solubles en dimetilformamida.

9) Benzofenonas, tales como:

OH OH

0
1] fl
- @ - // \\ HO - “ C -

III ' Iv



OH

c1 v VI
OH OH OH
o
CH;0- -G - ,~0CH, ~OH
VII

10) El Antioxidant 2246%, emtioxi
dante obtenible de la American Cyznamid Co., que tie

ne la egtructura:

OH OH
(CH3) 3G |-cH2 - ~C(CH;),
AN
R R IX

en la que ambas R son idéntices y vesresentan -CH3.
5. Este compuesto es muy soluble (mds de 50 g por 100 ml)
en acetona, dioxano., etanol, acetato etilico y dimeti)
formamida y es soluble (mds de 10 g por 100 ml) en g
cido acético glacial, al tiempo gque es insoluble (mg
nos de 1 parte por milldn) en agua, todo ello a 302C,
10. 11) EL ntiokidant 4257, entioxi~
dante obtenible de la American Cysnemid Co., que tie

-ne la estructura de la formula IX, en la que embas R

son idéntices y representan -CoHz. Este compuesto -
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mo &cidos, cetonus, alcoholes alquilicos inferiores,
dimetilformamida, carbonato etilénico, ete.

12) El Tenox® BHA, antioxidante -

De obtenible de la Eastman Kodak Co., que es una mezcla

de los dos isdmeros que tienen las siguientes estrug

OH OH
:C(CH3)3
OCH3

OCH3

turas:

Esta Mezcla es muy soluble, (mas
del 20% de solucidn) en acetoma, alcoholes alguili-

10. ¢os inferiores y glicol propilénico, pero inzoluble
en agua.
13) E1 Tenox® BHT, antioxidante -
obtenible de la Eastman Kodak Co., gue tiene la si-

guiente estructuras

OH
(GH3)30: -0(033)3
X1
CH3
15, Este compuesto tiene solubilidades

comparables a la formula X.
14) E1 "Ethyl" Antioxidant 702, an
tioxidante obtenible de la Ethyl Corporation, que tie

ne la estructura.



o
N
oS~
N
—

A L U
C(CH
B -/ N\- CH o~ -0H XII

15) E1 "Bthyl" Antioxidant 703, 2R
$ioxidante obtenible de la Ethyl Corporation que tie

ne la estructura:

( 01{3 ) 3c
0H3
HO- "CHz"N XIIT
N
GH3
(0H3)3C

16) Bl "Ethyl" Antioxidant 736, an
5. tioxidante obtenible de la Ethyl Corvoratlon que tig

ne la estructura:

cHy ol

HO - _s -{/ \\ -on XIV
(CH3)3C’} | o(cH;)

' R

(17) Sueonox™, antioxidantes obteni

bles de la Miles Chemical Co., gue tiene la estructu
ra:

HO

HO - ~N-C~R XV
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en la que R representa vorios grupos alifdticos de -

cadena recta. Estos compuestos son solubles en alco
holes, cetongs y dimetilformamida.
18) "BDPC", antioxidante obteni-

ble de la Koppers Co., Inc., que tiene la estructura:

OH

(CH3)30— --c(cn3)3
. XVI

Cy
3

Este compuesto es soluble en gl-
coholes alifiticos inferiores y cetonas.

19) Bl dalpac 4, antioxidante obtg
nible en la Hercules Powder Co., que es di-terciario-
butil-para~cresol y es soluble en alcoholes y cetonas,
pero insoluble en agua.

A fin de producir la fina dispere
gion uniforme de particulas coloidales del aditivo =
en el codgulo, la solucidn del aditivo em su disole
vente debe mezelarse con la solucidn polimera coagu~
lable viscosa inmediamtamente antes de la extrusidn y
coagulacidn de la solucidn polimera viscosa, a fin -
de reducir al minimo el tiempo disponible por las par
t{culas coloidales para aglomerarse. Esto puede efec
fuarse con gran eficiencia inyectando las cantidades
relativamente pequeias de la solucidn del aditivo di
rectamente en el conducto a través del cual fluye la
solucion polimera coagulable viscosa hacia los orifi

cios de extrusion,
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A fin de asegurar mds ain la mezecla
répida y uniforme de las soluciones para proporcionar
una dispersidn wniforme de partfculas coloidales, es
frecuentemente deseable afiadir un agente humectante

5.  a la solucidn del aditivo. Entre tales agentes humeg
tantes pueden mencionarse los agentes no iénicos, que
son los preferidos, asl como los tipos anidnicos y -
catidnicos, Entre los agentes humectantes qus pueden
utilizarse para tales fines, cuando se dessen, pucden

10. mencionarse los siguientes:

1) El Iarosoll 2-14, agente de ag
cidn superiicial obtenible de la Jordan Chemicel Co.,
que es un material soluble en agua disuelto en un me

dio hidrocazrburo inerte y que se forma a pertir de =

15,  la reaccifn de alcohol tridecilico con dxido etiléni
co:
\
CH3(CHy)1,0H + n Hy C~CH, — CH4(CH,) 5 (OCH,CH,), 0H
XVIiI

2) E1 TritonR X-100, agente de oc
cidn superficial obtenible de la Rohm & Haas Co., que

tiene la siguiente estructura:

CcH CH3
1 J

H3C-?-OH2-?— -O-(CHZCHZO)nfCHZCHZOH XVIII
CH3 CH3

3) El Tergitol® NPX, agente de ac

cidn superficial obtenible de la Unidn Carbide Chemi
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cals Co., gque es un éber glicdlico polietilénico feni

’

lico nonilico que ccntiene 1C,5 moles de dxido etil le
nico.

4) El Naccanol NR, NRCL, ogente de
acoion superficial 1iquido obtenible de la Allied Che

’

mical & Dye Co., que es un sulfonato alquil-arilo so
dico.

5) E1 Deceresol™ NI, agente de ag
cién superficial obtenible de la American Cyenamid Co.,
que es un alcohol poliéter alquil-arilo.

6) E1 DeceresolR, OT, agente de ag
cidn superficial obtenible de la American Cyanamid Co.,
que es sulfosuccinsto dioctil-sdédico.

7) El DeceresolR SE, agente de ag
cidn superficial obtenible de la American Cyanamid Co.,
que es cloruro estearamikdopropil-beta-hidroxietil-di
metil-aménico,

Frecuentemerte se considera como
desesble pasar la solucidn polimera cozgulable visce
sa que contiene les particulazs coloidales de aditive
as{ preperada a través de un filtro antes de su extru
sidn cuando se hila material filamentoso a través de
orificios extremadgzmente finos, a fin de evitar la =
posibilidad de que cualquiera de tales orificios se
atasque, asi como para incrementar la homogeneidad de
la dispersidn de particulas coloidales en la solucidn
polimera.

Aungue la anterior descripeidn -
de esta invencidn ha sido principalmente dirigida ha

cia la incorporacion de aditivos en una solucidn PO~



1imera coagulable viscosa de un producto de polimeri
zacién de acrilonitrilo disuelto en una solucidn acug
sa concentrada de une sal metalica soluble en agua,
se comprendersd ficilmente que esta invencidn no se -
5.  limita a ello, puesto que estd dirigida hacia un fend
meno Fisico de eplicabilidad mucho mds amplio. Aasi,
como_ el polimero y el disolvente para el polimero y
el aditivo, y el disolveute para el aditivo, no tomah
parte en ningune transformacion gquimica en absoluto,
10.  es ficilmente evidente que las naturalezas quimices
de estos materiales carecen de importancia siempre -
que sean qu{micamente inertes entre si,
A fin de ilustrar adiciounalmente
esta invencién, se hars referencia g 1los siguientes
15. ejemplos, que sirven pare ilustrarla aplicada a pro-
ductos de polimerizacidén de acrilonitrilo disueltos
en soluciones acuosas concentradas de tiocianato s0-
dico como disolventes,
BJEEPLO 1
20. Se prepard una solucidn ebrillan-
tadors disolviendo 1,0 g de Calcofluor® White IVZ, -
abrillentador dptico (con la estructura de la formu-~
la I anterior) y 0,5 g de LarosolR, 2-14 agente super
ficial no idnico (con la estructura de la formula XVII
25, anterior) en 20 ml de Jeido acético glacial. El abri
llantedor se disolvié por completo y no se mostrd nin
guna particule en la solucion del mismo con una amplig
cion de 550 veces. Se preparé un dope hilable disol
viendo 100 g de un copolimero de acrilonitrilo-meta-

30. erilato met{lico en 900 g de solucidn acuosa de tio-



5e

10.

15,

20,

25,

30.

cienaté sddico al 48%. Luego se afiadid medio ml de
la solucion abrillantedora a 500 g del dope hilable
y esta mezcla fué agitads durante 15 minutos., Un =
examen microscépico indicd que la mayor{a de las war
ticulas del abrillantador eran muy peguefias (menos de
media micra de diémetro). Se enconiraban presentes
algunas gotas de &decido acético (superiores a 5 micras
de didmetro) que contenfan sbrillantador sin precipi
tar. Da extrusion de este dope hilable dotado de la
uniforme dispersion de garticules abrillantadoras -
coloidales tal como se prepararon aunteriorue.te, en
una solucion dilufda, enfriada y acuosa de tiocianaw
to sddico, de acuerdo con las enceiignzas de Cresswell,
patente estadounidende ne 2,558,730, concedida el 3
de Jjulio de l.951; produjo un material fibroso que -
contenfa al abrillantador uniformeme:te disyperso en
forma de finas particules inferiores a media micra de
digmetro,

EJEMPLO 2

Se afiadié 0,5 ml de la solucidn
abrillentadora del ejemplo 1 a 450 g de una solucidn
acuosa al 48% de tiocianato sodico. El abrillantador
precipitg inmediatamente al mezclarse las dos solucio
nes, formando aglomerados gue produjeron grandes copos
en la solucidn y @obre el lado de la bombona en lg -
que se efectud tal mezclado. La adicidn de 50 g del
copolimero de acrilonitrilo-metacrilato de metilo a
la solucidn de tiocianato sodico conteniendo abrillen
tador precipitado y floculado, no ayudé a la redisper

sidén del abrillantador. El abrillantador precipitado
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bloqued los orificios de la hilera, de manera que el
dope hilgble asd producido no pudo hilarse en fibras.

Se vé pues que es esencial gue la
solucidn del aditivo en el disolvente se afiada a la
solucion polimera coagulable viscosa (como en el ejem
plo 1) ¥y que no es satisfactorio invertir el orden de
las operaciones mezclando la solucidn del aditivo con
el disolvente para el polimero antes de afiadir este
Ultimo para producir le solucion polimera cosgulable
viscosa (como en el ejemplo 2).

BJEHPIO 3

Se prepard una solucidn antioxidan
te disolviendo 1,0 g de Antioxidant 425R; antioxidan
te consistente en 2,2'-metilenobis~-(6-terciario-butil-
4-gtil)-Ffenol y 0,5 g de Larosol® 2-14 en 20 ml de §
cldo acético glacial. El antioxidante se disolvid -
por completo ¥y no aparecid ningune perticula en la so
lucidn del antioxidante con ung ampliacion de 550 ve
ces. Se prepard un dope hilable disolviendo 100 g de
polimero de acrilonitrilo-metacriloto de metilo en 900
g de solucidn acuosa de tiociansto sddico al 48%. Se
aiiedieron 3,0 ml de la solucidn antioxidante al dope
hilable y se agitd la mezcla durente 15 minutos. Un
examen microscopico bajo brillante iluminacion del -
campo no detectd ninguna particula. El dope hilable
conteniendo antioxidente fué hilado en un baiio coagu
lonte de tiocianato sddico acuoso enfriado, para pro
ducir una satisfactoria fibra con antioxidante presen
te en la misma, seglin determinacidn por ensayos de es

tabilidad.
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Se aiiadieron 3,0 ml de la solu-

cion antioxidante preparada como en el ejemplo 3 a
900 g de solucidn acuosa de tiocianato sodico al 48%.
El antioxidente precipitd inmediastemente de la solu-
oidn, produciendo grandes copos de 50 micras o mayores
y que ten{an tendencis a flotar en la superficie ¥y &
adherirse a los lados de la bombona. La adicidn de
100 g de copoli{mero de acrilonitrilo-metacrilato de
metilo a la solucidn de tioceianato sddico contenien—
do copos de antioxidante, pars formar un dope hilable,
no facilitd la redispersidn del antioxidante, El an
tioxidante precipitado bloqueo los orificios de la =
hilera, de maners gue el dope hilable no pudo emplear
se pars producir fibras.

Por consiguiente, resulta claro -
de nuevo que la secuencia de operaciones es eritica
como se indica anteriorme:te en relacidn con lus adi
ciones de abrillantador segin el ejemplo 2.

Se han realizado ensayos simila-
res con los mismos resultados, utilizando Uwitex KR,
abrillantador optico (vedse férmula IT anterior) di-
suelto ensolucién de Acido acético, junto con Larosol®
2-14, agente de accidn superficial., Se obtuvieron -
asimismo resultedos similares con el uso de Brighte-

ner F-380 (vedse formula I anterior, en la que R es

-CHZ-CH-CHZOH) disuvelto en dimetilformemida, junto -
)

OH
con Triton® X-100, agente de acoiln superficiel (ved

se formwle XVIII anterior). ILa mayoria de los otros
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ensaysdos satisfactoriamente en cuanto a su incor-

poracidén en dopes hilables de polimeros de amcriloni-
trilo disuweltos en soluciones concentradas y acuosas
de tiocianato sodico.

N O T A

Descrite suficientemente le natu-
raleze del invento, as{ como la menera de realizarlo
en la practica, debe hacerse conster que las disposi
ciones anteriorme:te indicedas son suwceptibles de -
modificaciones de detalle en cuanto no alteren su -
prineipio fundamental, siendo lo que constituye la -
esencia del referido invento y por lo gue se solici-
ts Patante de Invencidn por 20 afios en Espaiia sobre:
"PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE FIBRAS DE UNA
DIZFERSION UNIFORKE DE PARTICULAS COLCIDALES"; carag
terizandose por lo siguiente:

l2,~Procedimiento para la prepara
¢ién de fibras de una dispersidn uniforme de particu
las coloidales, acaracterizado porque un producto de
polimerizacidn de acrilonitrilo, se disuelve en un g
decuado disolvente para producir un dope hilable, di
cho adittvo se disuelve en un disolvente del mismo -
que sea miscible con el citado dope hilable para pro
ducir una solucion del sditivo, dicha solucidén del -
aditivo se mezcla con el referido dope hilable, cau-
sando la precisitacion de tal azditivo como discersidn
uwniforme de particulas coloidales y, seguidameante, di
cho dope hilable se extruye a través de los orificios

de une hilera a un medio coagulante para producir fi-
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28,- Procedimiento, segin la rei-

vindicacién 1, caracterizado porgue el disolvente pa
ra el producto de polimerizacidén de aorilonitrilo es
una solucidn acuosa concentrada de una sal metalica
soluble en agua que produce iones elevadamente hidra
tados en solucidn acuosa, y poryue el disolvente pa=-
ra el aditivo es un disolvente organico mezclable con
agua que tiene hasta 4 dtomos de carbono aproximada-
mente.

38,~ Procedimiento, segun la rei-
vindicacidn 2, carscterizado porque el disolvente -
Pera el aditive incluye un agente humectante.

48,~ Procedimiento, segun la rei-
vindicacién 1, carscterizado porgue dicho dope hila-
ble, después de la mezcla con el mismo de la solucidn
del aditivo y antes de la extrusidn y coagulacidn del
mismo, se somete a una operacion de Ffiltracidnm.

58 ,~ Procedimiento, para la pre-

paracién de fibros de una disgersion uniforme de par
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