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MEMORIA DESCRIPTIVA
que se presenta para unir a la solicitud
dae
PLATENTE DE INVE NCION
formulada el 10 de febrero de 1967, con el niin. 336.673
en
ESPALiA
por VEINTE afios
a nombre de ASAHI KASEI KCGIO KABUSHIKI KAISHA, entidad Jja-
ponesa establecida en R5-1, Dojimahamadori-l—chome, Kita-ku,
Osaka, Japdn, pors:

QUK METOO0 Para PROUUCLE FIBRAS ARTIFLCLALESY

11 presente lnvento se refiere a un método
para producir fibras compuestas, en el cual dos clases de
polimeros de scrilonitrilo son conjugados de manera no uni-
forme en la seccidn transversal, medlante un procedimiento

’ 5 de hilatura en himedo utilizando un disolvente inorgénico,
las fibras, una vez secadas, son hechas pasar a través de
un bafio de agua caliente en un estado en el que no se apli-
ca a las mismas ni relajacidén ni tensién sustanciales y la
velocidad de las fibras es casi una velocidad uniformes.

.10 Ademés, se refiere a un método para producir una estopa

POOR

20-3-67 : -1 -

T e — S S : - :, (l!l4§lJ1r\{



20-3-67

10

15

20

25

30

rizada o fibras cortadas, caracterizado porque en un pro-
cedimisnto para preducir fibras compuestas en el que,doé
clases de polimeros de acrilonitrilo son conjugades dei
maners no uniforme mediante un procedimiento de hilatura
en himedo utilizando un disolvente inorgénico, las fibras,
una vez secadas, son hechas pasar a través de agua délien-
te en un estado en el que no se aplica a las misma§”ﬁir
relajacidén ni tensidén sustanciales, si se desea, sé,éféc—
tla, simultdneamente con éste o en una etapa convehleﬁte,
un tratamiento con un aceite, Gespués son secadas #jca-
lentadas o acondicionadas, después son sometidas a tra-
tamiento con vapor de agua en una cémara de vapor de agua,
subsiguientemente son secadas al mismo tiempe que se apli-
ca una tensidn que no pueda causar un desorden de la esto-
ra, y después son tratadas con'vépqr de agua en la cdmara
de vapor de agua, y son scometidas a riszado mecdnico, y si
es nece§ario ademds son sometidas a cortado. También, se
refiere a un método para la produccidén de fibras compues=
tas de acrilonitrilo, caracterizado por aplicar un conjun-
to de dos clases de polimeros, qyg tienen composiciones
especificas, al método antes menéionado de produccién de
las mismas.

Un objeto del presente invento es crear
un nuevo mébodo mediante el cual se mejora o se controla
el povencial de rizado de fibras compuestas de acriloni-
trilo. Otro objeto del presente invento es crear un nUEVo
método mediante el cual se comunica un rizado mecénico
apropiado y estable, due es necesayio para las fibras de
partida para la hilatura de fibras y similares, a las

fibras compuestas de acrilonitrilo, que tienen alto po-
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tencial de rizado, obtenidas por el método que se menciona
anteriormente. vn nuevo objeto del presente invento es el
de crear un método para producir fibrasrcompuestas der
acrilonitrilo gue tienen una riqueza de tacto apreciqblg
mente mejorada, v excelentes caracteristicas de rizadc,
por un procedimieunto de hilatura en himedo utilizando
un disolvente inorgénico. Otros objetos del presente
invento réghltarén evidentes a partir de la descripcidn
que sigue.

- in los dibujos anejos, la figura 1 es
una vista de un aparato preferido para el tratamiento
con agua caliente, que se na de utilizar en el método
del presente invento, v la figura 2 es una vista de una
hilera preferible para la produccién de fibras compues-
tas.

Los presentes inventores han encontrado
el hecho sorprendente de que se puede aumentar apreciable-
mente el rizado que se ha de gensrar en el producto final,
haciendo pasar las fibras compuestas d¢ acrilonitrilo hi-
ladas, una vez secadas, a travéds de un bafio de agua ca —
liente, mantenido a alta temperztura en un estado en el
que no se aplica a las mismas ni relajacidén ni tensidn
sustanciales, sin variar la velocidad de paso de la esto-
pa de las mismas, comparado con fibras que no han sido
sometidas al tratamiento antes mencionado, incluso cuando
las operaciones subsiguientes, tales como €l segundo se-
cado, el curado por calor para eliminar la contraccidn
de las mismas y similares, se llevan a cabo similarmente
en ambos casos.

El grado de aumento del rizado puede
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variar algo dependiendo de la composicidn de las fibras,
Ge las condicilones de cada operacidn del procedimiento de
produccidn, antes de penetrar sn el bado de agua calience
de las condiciones de las operaciones subsigulentes y 51—
milares. Asi es tan digno de mencién, sin embargo, que
incluso fibras compusstas obltenidas respectivamente me-
diante las obras mismas operaciones, utilizando polimeros
gue tienen le misma composicidn, recultan heterogéneas en
sus productos finales obtenidos, dependiendo de la exis-
tencia o ausencia del tretamientc con agua calieante y
del grade del tratamiento de las mismas.
Cuanto mavoer es la temperatura a la
que las fibras son nechas pasar a través del balo, ma-
yor es el efecto logrado en las mismas. sn el caso en
que se emplea agua, ec convenlente utilizar un margen
de temperaturas entre 45 v 100%C., particularmente entre
65 y 100%C. &3 pambién posible elevar la temperatura afla~
diendo sales al mismo.
Desde luego, incluso cuando la temperaﬁu—

.,

ra estd por debajo del 1limite de 459C., el efecto de la

misma puede no desavarecer, pero la accidn de aumentar el

+ 5

rizado ¢e los mismos resulta uegue; 8y compafada con la
que se puede lograr a una temperatura tan alvta como 902C.
¥l efecto de este resulta signiiicativo preferiblemente
a una temperutura wor enciwa de 7020. ul tiempo necesario
para el tratamiente con agua calieunte es suficiente para
que se muestre el efectc del mismo en un periodo de tiem-
po tan corto como 1 a 10 segundos.-31 se emplea una ve-
locidad de desplazamiento de la estopa dentro del margen
de las que se utilizan usuvalmente en la prictica, es po-
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sible realizar el tratamiento sin necesitar ningin apa-
rato ni dispositivo especlales.

Bl vratamiento con agua caliente se reali-
78 en un apérato tal como se muestra en la figura 1.
En este caso, es preferible hacer pasar la estopa'a
través del mismo con una velocidad de desplazamienco

lo més préxima posible a una velocidad uniforme, es

. - . 2 . s
decir excluyendo el estirado de la misma en el bafio

de agua caliente, o la relajacién y tensién, La ten-
sibén preferida aplicada a la estopa es menor de £ x 10—5
g/denier. Kl efecto del presente invento disminuye pro-
porcionalmente a los aumentos de tensidn.

Los presentes inventores ya uabian en-
contrado Cue las nropledades de las fibras compuestas
resultan mejoradas avreciablemente cuando las fibras
compuestas producidas por el procedimiento ce hilatura
en himedo son secadas una vez hasta tener un contenido
de agua menor de 15%, y preferiblemente son secadas
sustanclalmente casi hasta la sequedad absoluta, des~
rués son sometidas a tratamiento con agua caliente bajo
una tensidn mencr de 5 x 10-5 g/Genier, y son dejadas
relajarse y contraerse suficientemente. Sin smbargo,
era un hecho inesreradc el que se pudiera lograr dicho
efecto solo haciendo pasar las Tibras a través de azua
caliente con una velocidad uniforme, sin peruitir ninguna
relajecidén de lus fibras. Ho se puede lograr ningin efec

o i las fibras son hechas pasar & través de vapor de

ck

agua con una velocicad uniforme, en lugar del tratamien-
to con agus caliente. faemds, se ha observado que, in-
cluso cuando las Iibras son sometidas a tratamiento con
Wy T gy mv? P
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vapor ¢e agua a una teaperbura por debajo de 100
antes del tratamiento con agua caliente, no caumbia
demgsiado el efecto ael tratamiento cen agua calien-
te.

Brs un necho bastante sorprendente gl
que el grado de rizadc pudiera variar aproximadamente
en un 50% debido a una simple diferencia, entre apro-
wimacamente 10%C y aproximedanente LO=C, entre las
tempersturas ewnleadas nora el tratamiento con agua
caiiente, a pesar cel hecho Ge Jue se empleasen'go-
iuciones de nilatura gue contenian casi los mismos
polimeros, se hilase a través de la misma hilera y
se produjeran fibras por medic de las mismas opera-
ciones.

pDe esta manera, la mejora del potencial
de rizado de las fibras, lograda mediante el trata-
imienvo con agua calienie, hace posible producir muy
fécilmente r[ibras compusstas, que bienen caracteris-
ticas de rizace distintas y variadas, empleando una
combinacidn de casi los mismos polimeros, vy ha dado
como resultado la creacidn dg.meclos técnicos ﬁuy

importantes cesd

@

un punto de vista comercial.

Para vracticar el presente invento, dos
clases de polimeros scn conjugados excéntricamente en
una hilera para fibras compuestes, son hiladas, des-
pués, lavadas,estiradas y sometidas a tratamiento con
un aceive, ¥ & tratamiento de secado de acuerdo con el
érocedimiento dGe ailstura en hlmedo de las fibras
acrilicas orcdinarias. ia estopa asi obtenida és he~-
cha pasar a través de agua callente en un corto pe-
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riodo de tiempo en un estado en el que no se aplica
a la misma ni relajacibén ni tensidn sustanciales, des-
puds es sometida a tratamiento con aceite y es secaua,
y es calentada o acondicionada adicionalmente a una
temperatura por encima de 902 C. BEL calentamienpo'
o acondicionamiento se lleva a cabo usualmente con
vapor de agua saturadc mantenido por encima de 982C.
Puedehf%btenerse fibras, de excelente estabilidad di-
mensional en las subsiguientes operaciones, de'prd—
piedades mecénicas menos quebradizas, y de excelznte
tenacidad, en relacidn con un tratamiento realizado a
temperatura mds alta dentro de un margen Gue no cause
perturbaciones tales coumo coloracidn de las fibras
al calentar, excesiva contraccién y similares. La
estopa asi calentada o acondicionada es hecha pasar
a través de una gufa de hilos en la gue se combinan
barras o rodillos para eliminar de la misma las
fibras sueltas y ibjas en el mayor grado posible, y
es hecha pasar a través de una cdmara de vapor de
agua de agua después de haber sido puesta en orden.
Bn el caso de fibras aerilicas ordinarias, se crea
un aparato de risado mecdnico del tipo de caja de
relleno, subsiguientemente a la anterior operacidn,

con lo cual las fibras pueden ser convertidas en el

- producto comunicando a dichas fibras rizados apro-

piados para la hilatura en dichas fivras. Sin embar-
g0, se ha observado que en las fibras compuestas de
alto potencial de rizado, tal como en el presente

invento, es dificil comunicar o wantener un rizado

N
4

apropiado para la hilatura de fibras y similares, en
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vista del hecho de Gue los vigzados comunicados pueden
peraer o forma o se pueden rresentar rizados diminutos,
incluse auvnque se comunicue a las mismas de manera‘simi-
lar el riszado mecdnico.

Por lo tantc, uno Ge los objetos del pre-
sente invento es superar dicioc inconvenlente antecs men-~
cionado, v se ha encontrado que se puede lograr dicho
objeto de la siguiente manera. #n efecto, enel método
del presente invento, las Iibras compuestas son tratadas
con vapor de zgua en una clmara de vapor de agua, subsi-
suientemente aichas fibras son secadas una vez hasta una
sequedad tel que tengan msnos Ge aproximacamente 15 de
conbenico de agua, por ejemplo utilizando un secador
de un tipo de rocillo caliente, al mismo tiempo que se
aplica una tensidn tal que no pucda causar el desorden

de la estopa, para convertirla en una estopa que es apta

o tendente al rizadc mecdnico, si es necesarioc, ademis,

jol

icha estovpa es sometlda a rizado mecénico despu és de
cer calenteds en una cAmara de vapor de agua o mediante
una placa caliente, v si es necesario es sometida a cor-
te, para cbtener una estopa rgada o fibras cortadas.
¥l término "cimera de vapor de agua® val
como se ubiliza aqui, significa un aparato de tfata—
miento de estopas con vapor de agua, que tiene dos
porciones ablertas como ensrada v salida que pueden

ser cerrsdas o blOQueadas de manera incomplsta con la-
estopa, ¥ que tienen una topera u orificio de inyec-
cidn de vapor de agua dentro de su cuerpo principal.

BEn el método del presente invento, se

pueden emplear méguinas de secadc de diversos tipos,
R c:mﬂ,@m,ﬂ
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tal como se mencionan scguidamente. la miguina de secado
preferida es de un tipo de rodillo caliente, que tiene
un manantial de calor en el intericr de un rodillo que
tiene una superficie suficientemente lisa, en el que'el
5 ' secado puede transcurrir mientras estd en contacto la
estopa con la superficie del rodillo. Se puede emplear
cualquiera de las que tienen un cierto ntmero de rodillos
que estdrr dispuestos en la direccidn de desplazamiento
de la estopa, o dos rodillos que estdn combinados entre
10 si, en el tipo de mAquina de Nelson.

De acuerdo con el método del presente inven-
to, es posible comunicar libremente y mantener fdcil-
mente un rizado mecénico deseado a fibras compuestas
acrilicas, suficientemente calentadas o acondicionadas.

15 gn este caso, se encontrd que el efecto del mismo era
significativo en relacidn con las fibras compucstas
que tienen mayor potencial de rizado y estén c alentadas
o acondicionadas de manera més suficiente.
Para llevar a cabo el método del presente
20 invento, el tratamiento con vapor de agua en la primera
cdmara de vapor de agua se puede efectuar con cual-
guier tipo de vapor saturado, insaturado o recalenta-
do. En este caso, sin embargo, es preferible que el
contenido de agua adherida a la estopa inmediatawente
25 después de salir de la cémara de vapor de agua, sea
mayor que 1%, preferiblemente mayor que 3%. En la cé-
mara de vapor de agua, la estopa puede ser hecha pasar
a su través en un estado en el que la velocidad en la
salida v en la entrada es casi uniforme y dicha estopa
30 no estd floja ni se suelta, o puede ser hecua pasar a
iy S ol ¢

3
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su través al mismo tiempo Que se aplica un cierto esti-
rado & la misma.
sn la mdquina de secado utilizada en Ll

presente invento, por ejemplo una méquina de secado’del

tivo de

)_4

~0dillo caliente, la temperatura preferica de
la superficie del rodillo es de 90 a 1502C, y rreferi-
blemente de 110 a 1302C. =zn cuanto a la temperatura
de la estopa, es ireferible hacer pasar la cstopa a
travée de la miwama, a uas temperatura media entre &0 y
1208C. Zn el caso del rodillo caliente, cuando la tem~
peratura del mismo estd por debajo de 9020, disminu-
ye el efecto cel presenve invento y, por el contrario,

cuando esta temperatura pasa de 1502C, se pueden de-

ia

gradar las propiedades fisicas de la estopa obtenida,

Gebido a un fendmeno tal como la aparicidn de un co-
loreado de la misma al calemtar, y similares.

#n la miguina de secadce, es necesario ha-
cer pasar la cstopa a su través aplicando una tensidn
gque no pusda causar desorden de le estopa. Tal como se
ha explicado anteriormence, la mdquina de secado del
tipo de rodillo caliente esrgg whs preferida, pero se
puede emplear también un secador de rayos infrerrojos o
un secador de aire caliente. #n” el procedimiento de
secar una estopa, puede nc ser inconveniente aumentar
1z tensibn de la estopa hasta un ciervo grado Gentro de
un margen ¢ue no pusda originar dafio a cada fibra in-
dividual que constituye la estopa.

,

La estopa asl obtenida puede ser somebida

& rizado mecdnico tal comc estd o somebvléndola a reca-

lentamiento.
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#n la operacidn de recalentamiento,se
pueden eimplear medios conocidos tales como vapar de
agua, aire caliente, aparatos de placa caliente y si-
milares, y aparatcs conocicos, perc se puede llevar a
cabo favorablcmente, en particular, con utilizacidn de
vapor de agua. bn el caso de emplear vapor de agua, el
tratamiento con vapor de zgua en la segunda cluara Ce
vapor de agua se puede realizar de manera similar al
primer tratamiento con vapor de agu&. in este caso,
puede no ser inconveniente controlar opcionalmerte la
cantidad de vapor de zgua gue ha de ser inyectada mien-
tras se observa el grado de rizado gencrado en la es-
topa en la subsigulente operacibn en una caja de re-
lleno.

En un procedimiento para comunicar rizado
mecdnico a fibras compuestas acondicionadas térmicamen-
te o calentadas, era un necho asomproso el yue se re-
solviesen de un Gnico tirdén las aificultades encontradas
usualmente en la operacidn de ccmunicar rizado mecdnico,
dividiendo la operacidn de tratamiento con vapor de
agua en 4os etaﬁas y colocando un secador, por ejemplo,
un rodillo caliente, entre las dos etapas de tratamien-
to, con vapor ué agua, dividicas de esta manera.

#1 métocdo del presente invento se puede
aplicar a una gran variedad de fibras compuestas acri-
licas ordinarias, sin embarzc, se puede encontrar que
el efecto Gel mismoss significativo cuanac las fibras
compuestas son producidas por un procedimiento de ii-
latura.en himedo utilizando, como disolvente, un di-

sclvente inorgdnico, por ejemplo dcido nitrico.

W oeey W Sy mrew &7
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4 sftulo de inciso, generalmente las fibras
producidas por el procedimiento de hilatura en himedo
pueden ser suscertibles de resultar insatisfactoriass .
tn cuanto a la riqueza de tacto de las mismas, c@d@g-
radas con las obtenidas vor el procedimiente de hila-
tura en sesco. Incluso en el micmo procedimiento de ni-
latura en himedo, se puede observar dicha tendencia mas
irecuentemente cn el caso de que se emplee un disolvente

Y

inorgdnico que en ¢l caso de un disolvente orgénico, y
rarticularmente se cncuentra Que esta tendencia os
apreciable cuando se cuplea dcido nitrico como disclven
te. Yor lo tanto, es necesario tener cuidado al gsta~
blecer las condiciones del wmismo. Hsta tendenciaren la
produccidn d: {ibras compuestas ha sido observada has-
ta ahora de manera clara y amclia, y solo se ha obbteni-

do fibras qus vesulten ser insatisfactorizs, cuando

(h
,_;
(

jord

se emplean las comvinaciones de polimeros ya conoci-

iqui, se ilustrari de maners wis concreta
una iejora en la rigueza de tacto. Bsto implica una me-
Jora que se puede manifestar por la transparencia ¥
lustre de las fibras, el brillo de las fibras ﬁeﬁidas,
la desaparicidn del matiz de cclor de tono pastel,

1

tisminucidn de la susce

£ -

tibilidad de las fibras

™

de ser cafladas en operacicnes ulteriores de tratamiento,
v la disminucidn de la fibrilacidn, es decir en la
dieminucién de la formacidén de pelusa, y tiene un signi

icado dimportante en las propiedades practicables de

las fibras y en las propiedacdes estéticas de las fibras.

Con el fin de determinar ¢l grade de riqueza de tacto de
- 12 - Eg ®T7
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las fibras, se pusden egperar algunas dificultades para
medir de manera cuantitativa cada una de las propieaades
antes mencionadas, excepto el grado Ge formacidn de pe-
lusa, pero la diferencia en la rigqueza de tacto de las
fibras resulta clara a simple vista, cuando scexaminan
mutuamente esta diferencias entre muestras de ensayo
respectivas. Se puede comprender fécilmente que el efec~
to del"i}esente invento, sea tan grande que afecta al
valor comercial del producto final. for lo tanto, uro
de los objetos del presente invento es crear unuésodo
para procucir fibras compuestas de acrilonitrilo de
excelente potencial de rismado, asi como excelentes pro-
piedades de rigqueza de tacto y similares, wediante un
procedimiento de hilatura en htmedo utilizande un di-
sclvente inorgénico, y se ha encontrado que sepuede
losrar este objeto aplicando dos clases de polimeros
que tienen composiciones egpecificas, seguldasente des-
critas.

be acuerdo con el wétodo del presente in-
vento, se pusdeu emplear vos clazes de polimeros A y
B, tales que se cumplan simulténeamente las desigualda-

des que se mencionan seguidamente.
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cone componente A
0,55 cot (1,57 %) ~ &t + 5,6 0
700 % + 6 - 423 £ O
0,83 x + & - 11,5 < 0

como componente B

0,55 cot (1,57 %) -~y + 5,6 >0
700 x + ¥y - 423 7 0
1,57eF -y - 0,35 L 0
v
t«zZ 0
ARILE Y
( L) Lo
t -2 - 5¢e
s}

como componente A
0,55 cot (1,57 x) -t + 6,6 & 0O
700 x + b - 423 L 0

0,83 x + % - 11,5 < 0
t-z_?_O .
( b+ 2z )?
- (4= .
( ) <O
t-z-5e = =7 g
L

(VRS RY
como componente B

0,55 cob (L,57 x) -t + 5,6 £ O
700 x + t - 423 &£ O

0,83 x + t -10,5 £ 0

t -2 ’f}O
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v se pueden emplear ademés dos clases de polimeros A y

B, tales que cuando losg valores x, z y t del componente

A estdn definidos como xA, zA y tA, respectivamentey

y los valores del componente B estdn definidos como

-

xB, zB y tB, respectivamente, se cumplen simultdneamdn

te las desigualdades seguidamente mencionadas.

xh - xB __ 0 (13)
zh - zB 6 (14)
zB 0 (141)
th - tb 1,0 , preferihlemente o
th - tB 1,2 (15)

en que x es el porcentaje en peso de ésteres de
4cido metalilsulfénico o &cido acrilico 6 &4cido meta-
crilico de un sulfo-alcohol " contenidos en los poli-
meros respectivos; t es el porcentaje en peso de la
cantidad . total de "&ster de &cido acrilico o 4cido
metacrilico, v acrilamida o metacrilamida™; y z es
el porcentaje en peso de "acrilamida o metacrilamida®,
e y es el porcentaje en peso de "éster de dcido acri
lico o Acido metacrilico".

Las fibras compuestas producidas de acuer-
do con el método del presente invento utilizando dos
clases de polimeros & y B, definidas dentro de dicho
margen que se menciona anteriormente, tienen un grado
apreciablemente excelente de ridueza de tacto, compara
do con las producidas utilizando dos clases de polime-
ros fuera del margen antes mencionado. Ademds, los pro-

ductos preparados utilizando dichas fibras compuestas,

tales como hilos voluminosos, articulos tejidos de punto,

PR R ARG
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Ie

istorsion de los mismos puede desaparecer bien cudnao

-

se lava o cuando simplemente se deja reposar a la tem~
peratura amuiente.
ror el contrarioc, las fibras compues

producidas utilizando polimeros gue no savisfacen las

e
exigencias de composicién antes mencionadas, tienen
diversos defectos. For ejemplo, cuandv se cmplea cara
la produccidn de fitras com: uestas una combinacidn de
polimero en que los signos de las desigualdades de la
férmula (1] Gel componente & estén inverticos, v polimero
del componente Ly se cbtienen Fibreas compucstas en las
gue la riguezs de tacto resulta considerablemesnis cis-
ninuida , v que son suscertibles de ser dafiadas debidc
a un impacto mecdnica. Ln dichas fibras compuestas, se
bserva Ifrecuenteliente en las operaciones de tratamlen-
to ulterior un fendmeno de Ffibrilacidn, es decir la
denominada formacibn de pelusas, y consiguienvemente La
calidau de los hilados ovteniaus es susceptiole de
disminuir. Ademés de vsto, cuando dlches hilados son
tefiidos coun colorantes catidnicon, se observa frecuente-
mente que el color se blangusa ligeramente v estd falto
de claridad. Bl Lecho anterior mucestra gue cuanso wmayor
resulta la cantidad total de (y + z) en las composi-
ciones, que puede ser determinada wor les férmulas
(2)y (3), (7) ¥ (8), v Lla férmula (1) en que se han

invertido los signos de desigualdad, tanto mayor re-

sulta el grado de lasmismas, y &l rizado en el sentido

- 10 = ap e 7
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préctico no desaparece cuando se permite aproximarse a
las composiciones de ambos componentes. Ademds, los de;ec
tos recultan més sisnificativos cuando ambos signos de. las
desigualdades en la férmula (1) del componente &4 y en la
érmula (6) cel componente B estén invertidos, y resulta
dificil obtener un cuerpo filamentoso uniforme en la ope-
racién de hilatura si tanto y como z son pequeiias. Ade~
mds, cuando se invierte el signo de la desipualdad de

la férmula (4) del componente B, y cuando se invierten
los signos c¢e las desigualdades de la férmula (1) del
componente 4 y la fériula (4) 68l componente B, es sus-
ceptible de aparecer un teiico no uniforime de las fibras
mediante el colorante, v es susceptible de aparecer el
fenbmeno de blanqueo del color cuando las fibras son
teilidas profundamente, y aparecen frecuentemente dafios
para las fibras cuando se aplican cargas repetidas
a las fibras. Kis aln, las fibras producidas uti-
lizandc un componente & en el Que egtd invertido el
signo de desiguaidad de la férmula (3), no dan résulta-
Go favorable ya que el contenido de acrilonitrilo conteni
do en los polimeros de»acriloaitrilo resulta pequefio.
in este caso, ademds da la in&ersién en la férmula (3),
cuando el conbenido de acrilamida aumenta de acuerdo -
con la relacidn entre las férmulas (7) v (&), ademds
del aumento en la dificultad de controlar las opera-

iones de produccidn de los polimeros, se observa en

algunos casecs la aparicién de adherencia entre las

fibras individuales, en la operacidén de secado subsi-

zulente a la operacidn de hilatura. asi, se puede dar

el caso en qus se comunigue un 1t£ealmento v1tal a la

- $36070
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capacidad de generzcidn de rizado, que se und de las
caracteristiczs de las fibras compuestas. ademdes, gene-
ralmence disminuye la estabilidad térmica de las Iikras,
por ejemplo ccmo un aumento en la coloracidn al culgntar
v similares. Cuando se emplea una combinacidén de poliumeros
dentro del margen del componente b, solo se pueden cbtener
fibras compuestas insatisfactorias que tienen muy pejue-
flos rizes gencrados, que tienen mala recuperacidn ¢e la

iistorsidn y también mala riqueza de tacto.

2

Sepuidamente, se ha enconbrado yue las
fibras compuestas cobtenidas de las composiciones pre-
paraias de acuerdo con la Idruuia (9), (23, (33, (7},
(1), (10), (11), (12), (14), (14') vy (15), al emplear
lss presentes operaciones del procedimiento, dan pro-
piedades mis oxcelentes Gue las fibras compuestes obte-
nidas a partir Ge las composiciones prepsradas de acuer
Go con las férmulas (1}, (2), (3), (b)), (5}, (6}, (7]
y (8).

1 hecno anterior se considera ue puede
ser atribuido principalmente al hecho de que en la
produceidén de [fibras compuestas, cuando las cos clases

de polimeros que se h

s
o)

¢e conjugsr tienen composicio-
nes lo mis préximas posibles, se wncuentra que lag
fibras compuestas resultantes esbin mis libres de

defectos en las propiedades como fibras y estén blen

idemés, se deberd sobreentendcr natural-

.

neunbe Yue se pretende que s férimlas antes menciona-
das mugstren los limites amplios de las composiciones
de polimeros v no se considera que representen el

-18— w,?c:xy{ﬁ,ﬁwr_; ;
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@w@byg



10

15

20

25

{

limite exacto de las mismas en =1 sentido denominado
matemdtico.

Los componentes cel copolimero, que se
han de ubilizar en las fibras compuestas incluyen
acrilamida, metacrilamida, éster acrilico o éster me-
tacrilico, &cido metalil sulfdnico, éster acrilico o
&ster metacrilico de sulfoalcohol. En este caso, el
&cido sulfdnico puede estar en la formade dcido li-
bre o en la forma de sal, tal ;omo la de sodio, potasio,
o similar. Como sulfoalcohol, se pueden nencionar pre-
feriblemente sulfoetanol, sulfopropancl, sulfobutanol,
y similares. Cuando se utiliza acetato de vinilo en
lugar de un éster acrilico o un éster metacrilico, tval
como acrilato de metilo o metacrilato de metilo, las
fibras compuestas obtenidas tienden a la separacidn
de fibras, vy ademis de esto la coloracidn de las fibras
resulta significativa cuando las fibras sontratadas
térmicamente en la operacidn subsiguiente. Cuando se
utiliza estirenoc, es insuficiente el aumento obtenido
Ge la riqueza de tacto de las fibras compuestas obte~
nidas, las fibras compuestas resultan quebradizas y
es diffcil de obtener un color clero después de tedir.
in los casos en que se emplearon clorurc de vinilo,
cloruro de vinilideno y similares, los resultados
eran similares al caso de estireno. Cuando se utiliza
un 4cido distinto del &cido sulfénico, por ejemplo
un 4cido carboxflico tal como &cido itacdnico, &acido
acrilico, etc., no es bueno el grado de blancura de
las fibras compuestas obtenidas, es mala la fijeza a

la luz del =0l Gel colorznte empleado, y tampoco son

- 336578
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. Ry

favorables las propiedades ce las fibras en su conjunto.

"]

Desde el wunitoc c¢o vista de 1 lueza ¢e tacto de las

g_\

ri

1.0

fibras obtenidas, sc obtiene el resultado mis prefe-
rible cuando s2 caglea como 4cico. sulidnico el &ster
acrilico o &ster metacrilico de un sulfoalcchol, se-
guido por 4dcido metalilsulfdnico. Se ha obLservado Gue
habfa diferencia entre otros dcidos sulfdnicos, por
ejempldbcido estireno sulfénico, deido alil sulidni-
co y similares.

Ademds, cuando se emplea metacrilamida,
comparado con la acrilamida, la coloracién de las

s Ge te:dir puede scr inferior en alguncs

[l

Tibras deszud
casos, deypendiendo de la clase de colorantes empleados,
perc las otras propiledades Ge las mismas son superiorss
o casi iguales a las de la acriiamida.

¥n el presente invento, es natural que
atn cuznde se inbroduzcan obtres componcnbes clisblnuos
de los componentes ée polimerc autes mencicnados, du-
rante la reaccién de polimerigzacidn, o cuando la ci-
solucién en el cdisolvanite, en la molécula o en la
parte terminal dc la molécula,por ejemplo, aparezca.
alguna desnaturalizacidn de los polimeros que intro-
duzca una cstructura heterogenea en los mismos, o se
introduzca una ligera caantidad de mondmero Gel duinto
componente susceptivle de sev COQOJLMOTIL&GO, no pue-

a

da haber pelisro en tanto no desvien de la esencia

-

del yresente invento. idemds, los polimercs de cada
componente utilizado en el presente invento son pre-
feriblémente copolimeros, v resulte dificil oLtener

fibras saviciactorias en cuanto a la rigueza de tacto

=y ey A .
- 20 - TR AT %3
SRR



10

15

20

25

30

20-3-67

oy

e utiliza una simple mezcla.
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Los polimeros gue constituyen estas fibras

2

compuestas pueden ser pelimerizados por métodos conoci-
dos. Por ejemplo, se pueden wsilizar iniciadores de po-
limerizacidn convencionaliente conocidos, tales como

perdxido de hldrd fgenn, sales de amenio O metal alcali-

-

i~

3

no de 4cido persulfurico ¥ dcido perbdrico, perdxido

L3

de benzoilo, 2,2'-azobls isobutironitrilo, compuestos
sulfoxi suscertibles de ser reducicos y perdxicos solu~
vles en agua, por ejemplo persulfato ¥ sulfito dcido

iaroxil-amino- sulfonatos, hidroxi-urea-

o

de sodio , ©
sulfonatos v culfito dcido de sodio y similores. La
polimerizacibén se puede reallzar por polimerizacidn
en masa, por polimerizacidn con precivitacién, poli-

merizacidn en suspensidn, volimerizacidn en emulsidn,

m

4 .

polimerizacién en seolucifn con disclvente polimero y
cimilares. La temperatura ce polimerizacibn y el pi
rueden variar de acusrdo con el método de polimerizacidn
vy el iniciador de polimerizacidn empleados, pero se de~-
ben seleccicnar entre un margen de temperaturas de
-102C a 1009%C y un margen de pﬁ entre 1y 7. Ademéds,
se pueden emplear cualquier método de polimerizacién
de tipo continuo, semicontinuo o discontinuo. Ademés
como auxiliares ae poilmerlzac' 6n, se pueden utilizar,
si es necesario, mercaptanos, aminas, agentes tensioac
tivos y similares.

@] disolvente inorganico que se utiliza en
el presente invento incluye la solueidn concentrada

convencionslmente conccida de sustancia inorgénica,

por ejemplo dcides inorfén'cosg§a¢esfcomo dCldO nitri-

<

}\;yfa

Fat]
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co, &cido sulfdrico y similares o rodinsto de potasio,
rodinato de calcic, clorurc de zinc, clorurco de calcio
v similares. EL fcido nitrice concentrade, meciante el
cual se muestra treciablemente el efectc del presente
invento, comprence los Que blenen una concentracidn
de aproximadameate 00-75 y esbén purliicacos Go wa-
nera que contengan nenos ¢e aproximacamente 0,01 de

3

bxidos Te nitrégeno. Cuando se disuelven polimeros de
acrilonitrilo con utilizacidn de dicno dcido nisrice,
es preferible mantener ror debajo de 520 la temperatu=-
ra Gel micmo. Como baflo de coecgulacidn, se pusde uti-
lizer usualmente una solucidn acuosa Ge &elco nitrice
con una concentracidn de 26 a 4Op, mentenida por de-
bajo de 5%C.

Lo fizura 1 ae los éibujes anejos €s una
vigba esquemdtice de un aparato rreferico, empleado
para 1llevar a cabc el tratamiento con agua ca aliente,
en que (&) es un rcdillo de entraca de la estopa ,

(L) revresenta un rodillo de salica de la estopa,

(¢), (¢') v (iM) representan rodillos de guiz de la
estopa, colocaucs on el aparato. bn los dibujos, Las
ifneas llenas, ce puntos, y de punto y raya ilustran
ejemplos de meneras de hacer pasar la estopa sobre

los rodillos de :ufa, pero ls estopa yuede ser hecha
pasar sobre Log rowillos de gufa coubinuad aLrc=
piadamente de maners distinta gue ias auntes miencle
nadas, v cuaiquiera de diversas modilicaciones ruede
no ser perjudicial, siempre que no se desvie del al-

cance dsl objeto del presente invento. La figura 2

és una viebe de un ejemplo de hilera empleaca para

"‘c‘a ..,7 4
U"’) L ,: "*‘



llevar a cabo el presente invento, en el que se ilustra
simplemente el princirio de la misina, con el fin de dar
una explicacidn més clara. La placa frontal {1) de la
hilera estd fuertewente adherida a la base de hilera‘(B)
5 mediante el tornillo (2). Se introducen en los espacios

(] v (7), v en los espacios (5) v (6), respectivamen-
te, dos clases de soluciongs de-hilatura 4 y B, que A
contienen respectivamente diferentes polimeros. Las
soluciones de hilatura introcucidas en los espacios

10 (1) v (5) son transferidas al espacic (&), y las
soluciones de hilatura introcducidas en los espacilos
(6) v (7) son transferidas al espacio (9), después
son extruidas respectivamente a través de los orifi-
cios (10} v (11) en la forma de un cuerpo de tipo

15 filamentoso en un bao de coagulacidn situado deba-
jo« kn este caso, las soluciones de hilatura proce-
dentes de los espacioz (4) y (7) llenan respectiva-
mente las partes exteriores de los espacics(S) v (9),
v las scluciones de hilatura procedentes de los espa~

20 cios (5) v (6} llenan las partes interiores de los
espacios (5) v (9) y cuando s8h extruidas respectiva-
mente desde los orificios (10) u (11), ambas soluciones
de hilatura A v B se adbleren a mocdo de bimetal para
formar fibras comnuestas. Uesde luego, cambiando la

25 forma de la hilera, ée puede dar a la fibra compuesta
una estructura del tipc de vaina y nidcleo y se puede
obtensr libremente cualquisr forma de seccidn trans-
versal de las fibras tal como formarcircular, plana o
similar. Ademds, es también posible que incluso la

30 estructura del tipo bimetal pueda ser convertida par-

RC-3-87 - 23 - y
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senciendo del estado de la hilera. #n la ficura
[ 2

2
(12) representa un bastidor Ge soporte para la »l

Y
-

[

ca

froatal de la hilera y la base de hilera. ..

in el presente invento se pusden emplear

1ibremente Gos cowponentes en una relacidn aproximada

i3]

entre 20/80 y £0/20, sin embargo, se utilizan usual-

(

mente en canticaces casi iguales. ademés, 4G LCUETAO
con un objeve del invento, la relacidn antericr puede
variar en la direccidn axial de la fibra.

Les sigulentes ejeuplos estén dados para
ilustrar el preseate invenbo, perc sin embargo no se
ha de considerarlos como limitativos del inventc de
ninguna manera. en estos, todes los porcentajes estén

en peso, salvo que se especifique 1o contrario.

iienplo 1l.-

£

3¢ produjeron cuabro clascs de polimeros

’

con utilizacidn de dcitio hidroxinitrilo-monosulidnico
y sulfito Acido G sodio, como iniciadores de poli-

merizacidn.
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Cads uno de estos noliimeros fué disuelito a
una concentracidn de 183, en un deido alvrico purifica-
do al 72 mantenido a -102C. Dos componentes fueron

extruidos desde unea hilera conjugada que tenfa 1200

U

oriiicics, an &cido nitrico al 23/ mantenido a -1UZC,
de manera que ambos componentes pudieran scr coinjuga-
dos en cantidcdes equivalentes para formar cuerpos

ibra compuesta. |

(i) Los cuerpos del tipo de fibra compussta
10 asi obtenidos fueron lavadcs suficientemente con agua

espués fueron estirzdos hasta & veces su longitud

ed
o,

ob~

]

original en azua caliente mantenica a 982G, par
tener filamentos de 3 deniers. Los filamentcs asi
obtenidos fucron secados desyués de scmeterloc a un
15 tratamiento con aceite conocido, con lo cual se pre-
pard una estopa. Despuds, la estopa fué hecha pasar 2
través de una pufa de estova que tenfa una combina-
cidén de varillas de acondicionamicnto térmico o calen-
camiento en vapor oe agua saturado a 1202C., para poner
20 en orden le forma de la estopa mientras se extience,
es ilntroducida en una cémara de vapor de sgua y Soie-
tida o tratamiento con vapor ae &gus a la presidn nor-
mal para poner en orden adicionalmente la forma de
la estopa. alif, la estopa fué secada con una miguina
25 de secado del tipo cGe rocillo caliente bajo ligera
tensidn, & una temperatura de la superficie de los ro-
gillos de 1202C y a una temperatura de la estopa e 10G2C
vy la estopa secaca fué introcucida inmcdiatawente en un
sparato rizador del tipo de turbina para Gar a la estopa
30 un rizado meednico, v la estopa fué cortada en fibras

203-67 ‘ - 26 -
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de longitud media de 102 mm.

(B) Una parte de la estopa asi hilada fué
lavada con agua, estirada térmicamente hasta 8 veces la
longitud original, después fuy sometida al tré;amiento
con sceite, y fué sometida a la primera etapa'aé se-
cado. Después, de acuerdo con el nétodo Gel presente
invento, la estopa asi tratada fue hecha pasac a tra-
vés de agua caliente durante 2 segundos, bajofunar
tensidn menor de aproximadamente 5 X 10—5 g/dehier,
con una velocidad uniforme. La estopa resulténte fué
sumergida después de manera continua en el béﬁo de
aceite de segunda etapa, mantenido a 652C, bajo'una
tenzidn de 2 x 1072 g/denier, vy ademds se comunicé
a la estopa un rizadd mecénico con un aparato rizador,
y después fud secada a 1102C. Adeumds,la estopa fue
calentada o acondicionada térmicamente de manera dis-
continua con vapcr Ge agua a 120 2C. mntonces la es-
topa fue extenaida con una guia de estopa de la misma
manera que en (4&), fué hecha pasar a través de una
cdmara de vapor de agua mientras se ponia en orden
la forma de la estopa, fué hecha pasar a través de
una méquina de secado del %;po de rodillo caliente,
después fue hecha pasar a través de un aparato rizador
para dar a la estopa un rizado mecédnico, y entonces
fue cortada en longitudes de 102 mm.

Una parte de las fibras cortadas brutas
respectivas asi obtenidas, fué sometida a aiversos
ensayos, tales come medicién de propiedades mecd-
nicas tales coimo el alargamiento ordinario y simi-

lares, ensayos de fragilidad mediante un molino de

- 336678
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5

bolas, ensayc de bteilide, ensayo en un ectado de gencra-
P 4 - . - . N . £ e
cidn de rizadc aatural cuando se somebe a tratamiento

térmico, vy ensayo en un estace de generscidn de rizado

o

cuando se trata con vapor de agua en apua calicnie a
5 908C. o con vagor de agua a 10020, desiués de hefvir

el material de partida de fibras cortacas wurante una

hora en un esbacdo en el gue dichas fibras corvedas

B
son fijadas hasta la longitud de fibras meaisnte ua

bastidor Ge fijecidn, y vetirar el bastidor ce Iuija-

10 cidn. Uespuls e esto, una porcién principal de las
fibras cortadas brutas respectivas fud enviade & la

operacidn de hilatura de fibras a través de la carda.

Bn la operacidn de hilatura de fibras, se

hilaron hilos de doe capas resrectivamente, de ua nd-

15 mero de 22. Hn este casc, se han investigado la wvro-
viedad de generaciln ¢e pelusa, el estauvo ¢e nilatura

de Llos hilados, los filamentos rotos, el aspecto «e los
hilados y similares. Ademés, se han hecho una varie-
dad de invectigaclones u obeservaciocnes tales como el

20 comportamicnto de log hilados cuando son teifilcdos,
los nroblemas ce los hilados cuande son tejidos en
telar ¢ de puntu, v la medicidn ue las propiecadsc
f{sicas de lceg prouuctos iinales , vales como hilos
para punte a manc, tejidos de punto, tejlcos de

25 telar y similar

Les combinaciones de polimercs empleacos

pafa la proauccién de fibras compuéstas eran las

sigunientes: -
TILRTH

rer
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Fibras compuestas Combinacidn de pcli-
[fe meros o
(1) a-b
(11) a-c
(111) b -d
(Iv) a -d

Primersmente, en el caso (A}, en que
no se efectud el tratamiento con agua caliente de
acuerdo con el presente invento, los filamentos de
las fibras compuestas nimerc (. IV ) mostraron gue
eren frégiles v quebradizos teniendo en cuenta el
resulﬁado de un ensayo en molino de bolas efectuado
con la materia prima ce fibras cortadas ce los mis-
mos, en el cual la proporcién de fibras dafiadas era
grande, y el hecho de que se generd pelusa en gran
cantidad en la operacién de.hilatura de fibras. Ade-
més, cuando los filamentos fueron sometidos a un en-
sayo de tefiido utilizando Sebron Green B3, no se pudo
obtener en el procucto teilico ningdn color claro {se
hace referencia a la siguiente tabla).

idemds, las cuatro clases de fibras
compuestas antes mencionadas fueron intrcducidas en
agua caliente a 1002C para determinar el grado de

rizado generado en lasg mismas, en un estado en el

Y

que se dejé libre a los Iilamentos. . Come resultado ,

se encontrd gue los rizos generados en las fibras

7 -
- 55007



10

20

25

30
20-3-067

compuestas nimeros (L) ¥ (II] sstaban en nimerc ex-

cesivamente pequeiio.

Fibras compues- | Froporcidn de Gensracidn ue
tas muestra né {fibras dadlagas pelusa en la hi-

en un ensayo ¢e | labura ce las

melino ce bo- fibras
las (%)
(1) 6 muy pequelia
(II) % ti it
(ITI) 7 w 1t
(IV) 13 pequedia

sl como ha resultado claro a partir
de los resultadcs de los diversce ensaycs antes men-
cionacos, e encontrd que las fivras compuestas cel
niméro (IV) que se apartan del alcance del presente
inventc, son algo infericres.

én segundo lugar, en el casc (B}, en
que se efectud el tratamiento con agud caliente de
acuerdo con el método uel presente inventc, se en-
contrd que cuando la estopa rizada, autes de cortar,
fuehervida libremente en agua cailente ¥ después fue
secada a 70¥C pars determinar el grado aparente de
contraccidn, la capaciGad de generar rizos mejord
marcadamente y el grado aparente de contracidn
aumentd mediante el tratamlento con sgua caliente.

Los catos obbenidos con lss muestras de las fibras

-0 - T
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siguiente tablal

Temperaturs ce trata- (rado apareunte de lconirac-
. o RS
clon,acompanada de ,gene-

miento con agua racibén de rizado potencial
Vi B
caliente

Cargae aplicada para deter=-
£¢. minar la longitud dei fi-
lamento después de. hervir
Tipremente y secar (mg/de

nier

10 50 200
60 12,9 7yl 343
70 13,8 G,1 - Lyl
80 17,4 10,6 L,8
90 ' 22,1 13,61 5,5
100 29,8 18,6 5,9

& partir de los resultados anteriores,

resulta claro el efecto del trataminto con agua

caliente y se scbrentiende que lag fibras conpues-
ey ,

tas nimero (I) se consideraron anteriormente en el experimen

 to(4) como dotadas de una capacidad insuficiente de

generacién de rizadc, resultaron poseer ahora una
oficacia de rizado suficlentemente practicable.

Los hilados preparados utilizando sélo
las fibras compuestas nimeros (1), sometidas atra-
tamiento con agua calieﬁte a 802C, fueron elaboradas

hasta diversas clases Ge productos, y 1los hilados
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prevaradeos utilizando unameszela de 50% de las fibras
compuestas ulmero (I), someticas al tratawicnto con
agua caliente a 1002¢, y 50% de {ibras acriiicas or-
dinarias Que no son iibres ccmpuestas, fueron elabo-
rados hasta alversas clages de productos. Estos pro-
ductos fueron couparados con telas textiles fabrica-
das utilizando diversas fibras compuestas (e los nG-
meros (I} & (IV), preparcdas sin aplicar el mébodo

ale
del presente inventc. Los procuctos fabricacos de
acuerdo con el método del presente invento, com-
parados con los fbricados de otra manera, tienen
un grado de generacidn de voluminosicad Que es
mejor -en promedio aproximadamenic en 20-10%
cue el de los Gltimes, cuando les nroductosres-
vectbivos fueron tratacos libremente con vapor de
agua después de aervir cursnte una hora, en un
estado en que se restringe la contraccidn de los
mismos. #l grado de generacidn de voluminosidad, tal
como se utiliza aqui, significa el porcentaje de
contraccidn del producto obtenido cuando éste es har-
vidgo durante una hora en un estado en uue sé reg-
tringe la contraccidn del mismo, después es secado con
aire caliente a 7020, v ¢s tratado libremenie, con
vapor de agua a 10020 durante 10 minutoe, basado
sobre la contraceidn d=l producto obtenido que se
define como 100 cuando ésbe es hervido durante una
hora en un ecstado en el que no se restringe lz cca-

tracidn del mismo, ¥y ecado con aire callente

@
w
1]

a 702C. Ademés, los resultados de los presentes pro-

ductos, son iruales o superiores a los de las mejores

—j}f:“ xr*c-y{’;f?y'-"]‘

qé:“{'@%s/
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fibras compuestas ndmeros (IIL), entre las fibras
compuestas preparacas sin aplicar el método del presen
te invento, desde cualquiera de los puntos de:yista,
tales come la recuperacidén de la contraccidn, la-
riqueza de tacto, la aptitud para ser teflldos y si-

milares.

Ejemplo 2.~
Se produjercn los sigulentes polimeros,
utilizando R-2'~azobisiscbubironitrilo come inicia-

dor de polimeriszacidn.

-y ~
i Q
kM ".,‘} k; R {.dy

.
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Bstos polimeros fueron disueltos separada-
mente en dcido nitrico al 70% suficientemente purifica-
do, mantenido a ~82C, que tenfa un contenido de 6xidos
de nitrégeno menor de 0,0005%, manteniendo una ‘con-
centracién de 15%. Después de llevar a cabo la desairea-
cidn y la filtracién, las soluciones respectivas}fueronA
extruidas simultdneamente desde una hilera conﬁggada
que tenfa una placa de 1500 orificios de manersa que la
relacién de conjugacidn de ambos componentes pudiera ser
de 50:50. El baflo de coagulacidn contiens &cido nitrico
al 30, mantenido a -52C. Los productos extruidosrfueron
lavados suficientemente con agua, después fueron gstira-
dos hasta 7,5 veces la longitud original en agua ca-
liente a 1002C. y fueron secados después de afiadir el
aceite. La estopa secada fué necha pasar continuamente,
en aproximadamente 3 segundos, a través de agua calieme
a 60-1002C. bajo una tensidn de 12 x 102 g/aenief
con una velocidad casi uniforme, y fue secada después
ae ser sometida a un nuevo tratamiento con aceite. La
estopa asi secada fué acondicionada térmicamente o ca-
lentada en vapor de agua safurado a 1R02C, fue puesta
en orden y sometida a tratamientoc con vapor de agua.

La estopa fué hecha pasar a través de una mdquina de
secado del tipo de rodillo caliente en la que la tempe-
ratura de la superficie del rodillo es de 1102C, mien-
tras se aplicaba una ligera tensidn, para mantener la
temperatura de-la esbopa a 902C, fué recalemtada con
vapor de agua a la presién normal y fue introducida

en un aparato rizador del tipo de caja de relleno

vara comunicarle rizado mecdnico. La estopa result ante

-5+ 336678
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fue cortaca, cuanvo se cipled pura la rroGueeidn de

hilados v otros producks textiles. Guende la cotora,

inmediatamente antes de ser sometlda a cortacn, es ca-
lentada con vaior e asud ¢ azua calientvs,

una contraceidn apurcnie G

(4%
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recidn de rizos. Ll zrade de contracceldn puede variar
Geprendiendo de la toaigratura Cel trotanlento cen arua
caliecfite que se utilizma en el presente invento, rara
gar una amplia varisdad Ge valores del wisno. Los

esultados estén mostracos sn la siguiente talla.

Gredo aparente de contruceidn

’ aconsaliada con generacidn de
rizacoc potencial (]
Carga aplicada a la estopa
cusnuo se mice el grocc apa
rente de conbtraceidn {m /e
nier
10 50 200
Tempera- GO 1,9 748 345
tura del 70 14,3 G0 byl
tratamien 50 19,7 11,5 Ly
to con g6 2,2 14,6 5,2
agua ca~ 100 50,3 15,9 5,0
liente
2C.
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Las estopas, tratadas respectivamente a
809C y 1002C, fueron seleccionadas de las tratadas a
temperaturas diferent:s del tratamlento con agua ca-
liente, y fueron cortadas respectivamente para dar-
una longitud media de fibras de 102 mm. Se mezclaron,
respectivamente, 70% de estas fibras, 0%, 107, 20%,
304, LO%, 50% y 60% de fibras acrilicas ordinarias,
que no son fibras compucstas. Las mezclas resultantes
fueron hiladas, respectivamente, hasta fibras. Una
pafte Ge los valores de los grados aparentes de con-
traccidén de los hilados, en los que se expresa por
conveniencia la propiedad de formacidn de voluﬁinoéi-
dad de dichos hilados cuando son tefiidos y se lesco-
munica voluminosidad, se muestran en la sigulente
tabla. La medicién se realizé midiendo la longitud
1200 de los hilados antes de comunicarles volumino-
gidad bajo tensidén de 200 mg/denier, y la longitud
137;5 de los hilacos después de comunicarlies volumino-
sidad bajo tensién de 37,5 mg/denier, y calculando

los valores de acuerdo con la siguiente ecuacidni

Grado de contracidn
L 200 - 1 37,5
aparente = x 100 -
1 200

Cad
€.~
S
=
D

- 37 -
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Forcentaje de
0 10 20 30 4O 50 60

b

fibras mezcladas

Hilados tretados
con agua calien- 19 17,5 15 - - - -

te a 8020,

7

flilados tratacos

=

con agua calien- - - - - Je5 16 15

te a 100%2C.

. Tal coimo resuita svidente & wpartir de

los resultados de la tabla, es posible prooucir las

)

ibras cortadas brutas arropicdas para la fobricacid:

Q.

e tejldcs muy mezclados y las fibras cortacas bLrutas

&

rropladas para la fabricaciln de tejiuos noco mezela-
dos a partir de la misma combinacidn de rolimeros, me-

diante diferencias en la temperatura del tratomicnbo

con agua caliente.

de produjo el sipuieunte polimero utili-
zando &cido hicroxisulfdnico ¥ sulfito 4cido de sodio

como iniciaderes de polimerizacidn.

P oo

rd
G5
ﬂahj
Gl
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Simbolo| Desigualdades | dcrilo- Acril | Hetacri Métg
del po~| que han de nitrilof amida| lato de iilsq;
limero | ser satisfe- (%) (%) | metilo | fonato
chas (45) de so-
dio
(%)
g (2)(3)(7) 89,95 6,901 2,70 | 0,45
(8)(9)

Utilizando el polimero antes mencionado y
el polimero {a) del ejemplo 1, se produjeron fibras com-
ruestas de la misma manera que en el Ejemplo 2. Como
resultado se obtuvieron iibras compuestas en las que
el grado de ccentraccidn de las mismas varia dentro de
un amplio margen, debido a la diferencia de temperatura
del tratamiento con agua calieﬂgé, que tlenen una gran
riqueza de tacto y tienen una excelente recuperacidn de

la distorsién.

Biemplo L.~

Se produjeron los siguientes polimeros

utilizando 2,2'-azo bis~iscbutirdénitrilo como iniciador

136078

de polimerizacidn.

4
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Los polimeros fueron disueltos en &cido nitrico
al 70% purificado mantenido & ~108¢, en una concen-
tricidn de 160. Ambas soluciones fueron extruidas a tra
vés de una hilera conjugada que tenia 1500 orifiéios,
en fcido nitrico al 30, mantenido a -5%C, de manera
gque ambos comvonentes pudieran ser conjugacos enruna
relacidn equivalente para former una fibra compueéta.

ecpués de lavar suflcicntemente con agua, el producto
extrufdo fué estirado hasva o veces la longitud criginal,
nara obtener un tamaiio de 3 denier, y fus secado'ées—
rués de ser sometido al tratamiento conccido condcéite-

La estopa de Tibras compuestas secadas fué
calentada o acondicicnada térmicamente de manera su-
ficients con vapor Ge agua saturado de 12020 mediante
el método conceido, fue introducida sucesivamente en
una cémara de vaper de agua mientras que lo estopa era
nuesta en orden suflcientemente con una guia de estopa
que tenfa una combinacidén de barras. Se colocd un
anerabo Ge rizace mecinico del tipo de caja de relleno
subsiguientemente a la cémara- e vapor 6e agua, ¥y se
intentd dar un rizedo a la estopa, pero no se pudo cbte-
ner un buen riszado mecinico. -

La estopa retiraca de la cémara de vapor de
asgua fue imbroducida en una magquina de secado del tipo
de roGillo caliente, fue secada hasta un conteniao de
arua de aproximacamente 3~ wajo unz tensidén de o apro-
ximacamente 5 X lO'2 g/denier y a 1102C de temperatura
de 1la superficie cel rodillo due estd en contacto con
12 cstopa, fué introducica sucesivamente en und cémara

Ge vapor de agua pare calentar y dar a le ¢stosa un

-kl - ET AR
W WS 8
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rizado mecénico.

S5e pudo comunicar a la estopa cualquier ri-
zado, dependiendo de lag condiciones de fuaciounzmiento
del aparato de rizado mecénico.

ideifis, el contenido de agua de la

@
om
cr
Q
i
@

o
[
o
L%

immediatamente después que esta fué retirada
cdmara de vapor de agua Ge la primera etapa, era ce
L%, v la estopa fué hecha pasar a través ﬁe ls qémara
de vapor de agua bajo una tensidn de aproximadamente
a4 1072 g/denier, de manera que no se pudiera‘pér-

mitir aflojarse a la estopa.
Ejemplo 5.-

Se produjeron las dos siguientes clages de

4 e . 3 . - ... P
polimeros utilizando &cido hidroxinitromonosulidénico
v sulfito 4cido de sodio como iniciadores de polime~

rizacidn.
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pectivamenie, en dcicde nitrico al 68w purificade, cn
una concentracilén de 16u. Las soluciones fueron ex-
trulcas a vartir ¢e una hilera conjugada gue tenfa

&

%00 orificics, en dcicdo uitrico al 30 mantenido &

\’0

-58G, de mansra gue la relacidn ce conjusacidn de
ambos componsiibes puulera ser de 1il, y los vroduc-
tos eerhlucs iuwerca estirados hasba § veces la lon-
gitud original en agus calisnte a 068G, para cbtencr

filamentos de¢ 3,0 denier.

s
C:iRTLGOS

4]

Bespués, los filamentos fuercn
al tratamiento conocidoc con aceite, y ceaspuds iueron
secados para realizar el acondicicnamienco térmico o
calentamiento con vapor de agua deicuerdo con el Lro-
cedimiento usuzl. Uespuls de esto, se comunicd a los
mismos rizado mecdnico. Bn cste casc, sin embar2o
obtuve un resultaco significativamente favorable en el
caso en Gue se esmpled la misma adquina de secado el
tipo de rodilio caliente que en el ejemplo 1, comnae-

raco con el caso en el que dcta no se empled

Ljemplo 6.~

En el Bjemplo 5, la estopa sscada Gep-

puds del tratamiento con aceite, fué hecha ~asar =

r ~

traves de agua caliente a 902C durente 3 seguncos,

) v £

* . g * __[‘ 3 » . % .
bajo una tensién ce 1077 g/denier sin relajzeidn ni
estirado, y fue sometila de nuevo al tratamientc con

aceite y fue secada. La estopa resultante fué acon-

LY

dicionaGa térmicamente o calsntada de la misma menera

N

que en el Hjemplc 5 y scemds se comunicd a la mismo un

™

wiry

o,

(ihﬂ



rizado mecédnicc. Zn este ejemplo, sin embarzo, se mostré
mds apreciablemente el efecto del métcdo del presente
invento que en el caso del ejemplo 5.
£n efeeto, cuando los filamentos édmetidos
5 al acondicionamiento térmico o calentemiento,sin em;_
plear una miquina de secado del tipo de rodillo calien-
te, fueron puestos en orden tal como estaban, y Iueron
sometidos a tratamiento con vapor de agua con una cé-
mdra de vapor de agua 7 se les comunied un rizadc me-
10 cdnico, e obtuvieron filamentos en los que los rizos
picrden la foria en un corto periodo aé tiempo y desa-
parecen, vy que tienen muchas perturbaciones en las ope-
raciones subsigulsntes, tales como hilatura de f{ibras
y'otras. For el contrario, cuando se realizd una ope-
15 racidn de tratamiento en la que se empled una miquina
de secado del tipo de rodillo calisnte de acuerdo con
el wétodo del yresente invento, no hubo ninguna de
tales perturbaciones.
Liemplo 7.~
20 Je proaujeren los sigulentes polimeros
utilizando &cido hidroxinitrilo monosulfdénico y sul-
fito feido de scdio como iniciadores de polimeriza-

.z
CLOIl«

R0-3-67
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Fibras compuestas, provistas de rizado
mecénico , fueron fabricadas de la misma manera qu2
l'l""“\'f 3 t'l'n"‘\ i o [ l’a a. Coilo ’nl
en el &jemplo 3 utilizando estos polimeros. Come resul
tado, se observé que el efecto del presente invento,
cbtenido en estos polimeros, es casi igual o ligera~-
mente superior al obtenido en la composicibn de poli-

meros del Ejemzlo 3.
~-WOoTAa - W

Los puntos de invencidn propia y nueva
que se presentan para Gue sean objeto de esta solicitud
de Patente de Invencidn en sspaila por VEINTE aiflos, son
los siguientes:

1.~ Un métedo de producir fibras artifi-
ciales en un procedimiento para producir fibras com-
puéstas, en el que dos clases de polimeros de acrilo-
nitrilo son conjugadas d¢e manera no uniforme en la
seccidn transversal, mediante un procedimiento de hi-
latura en himedo wbilizando un disolvente inorgénico,
caracterizado por hacer pasar los filamentos, una vez
secados, a través de agua caliente en un estado en el
Gque no se aplica a los mismos ni relajacidén ni tensidn
sustanciales, v los filamentos son hechos pasar a una
velocidad préxima s una velocidad uniforme.

2.~ Un método para producir estopa ri-
zada o fibras cortadas en un procedimiento para produ-
cir fibras compuestas en que al menos dos clases de
polimeros acrilicos son conjugadas de manera no uni-

- 1-17 - E:: R'T P ¥ -'7
RV ACR¢
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forme en la secciln trunsversal, wediante ua procead
miento cde nilatura en hisedo ubilizando un discvlvents
inorgdnico, caracterizado por hacer pasar los fila-
mentos, uns vez secados, & travis e agua callsute
en un estade en el yue no s8¢ avlica a los mismos ni
relajacibn ni tensidn sustanciales, llevar a cabo
después el secsdo, calentar o acondicionar clrusica-
mente-y desivuls tratar con vapor (e agua en Ui Caaara
de vapor ce cgua, secar subsigulentemente 12 esvopd
resultante al mismo tiempo Gue se aplica una sersidn
tal gue no jpueGs causar el dssorden de ia estopa, co-
meter si es necesario a tratamiento téruico, y comuni-
car & la estopa un rizado mecénico, y si es necesaric
someter ademés a cortaco.

3.~ Un método para vroducir estopa ri-

zada o fibras cortadas en un procedimiento narza pro-
dueir fibras comruestas en el Que dos clases de zo-
limeros ¢e scrilonitrilo son coujugzadas de manera
no uvniforme on la seceidn transversal wedisnte un
rrocedimiento de hilatura en bhimedo con uvtilizscidu
de un aisolvente inorginico, caracverizade por ubis-
lizar las dog clases de po
se pusdan cumpliic las desigualdades simultineg

siguientes

- L -
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como componente A

0,55 cot (1,57 x) -t + 6,6 £ 0O (9)
700 x +t - 423 £ 0 (2)
0,83 x+ t=-11,5 £ O (3)
t - 2z 2 0 (7)
2

t+ 2z )

- (b~ )
t -z 5e ( b ) £ 0 {3)

cono componente B
0,55 cot (L,57 xj -t + 5,0 (L 0 {
700 x + t - 423 £ 0 (
B3 x4+ t-10,5 £ 0 (10)
(

t -~z ;? 0

2

-
(L t + 2

)
)
t -2 5e ( L )

> 0 (12)
y ademis se puedan cumplir gimulténeamente las siguien-
tes desigualdaces.

xi - x5 £ 0 3 7 O

zh - B > 6

gh - 3 > 10
en que x es el porcentaje en peso de &cido metalill
sulfénico o &ster acrilico o éster metacrilico de un
sulfoalcohol, contenido en los polimeros; & es el
porcentaje en peso de la cantidad total de éster acri-
lico o éster mectacrilico ¥ ac;ilamida'o-metacrilamida
contenido en los polimeros; z es el porcentaje en

peso de acrilamida o metacrilamida contenida en los

Vi
g

colimeros; el simbolo t verminal & _de x?: th 2 zd sig=

- 49 - JJ



nifica que dichos valores regpectivos corresponden a
los del componense &y, y el sfubolo terminal & de xi,

tB y 2B significa gue dichos valores respectives co-

rresponden @ los del ccuponente L; y las porciouis ras-
5 tantes resvectivas de los compenentes 4 y 5 scn de

acrilonitrilo, hscer pasar los filamentos extrufdoc:,

una vez secados, a través Ge agna calienve cn un €s-

vado en el que no se aplica a los mismos nil relajacidn

dJ
ni tensibn sustanciales, llsvar a cabo desiués ¢l se-
10 cado, aconGicionar térmicamente o calentar y somsier

después a tratamiento con vapor de agua en una cdmara

de vapor Ce agua, después secar mientras se a'lqu unsg
tensién tal Gue no pueda causar un desorden de la co-
topa, somebter ¢ espuls, si es necesario a tratamicnto
15 térmico, v comuniicar a lu estopa un rizaoo mecaulco,
y si es necesario someber ademds & cortado.
L.~ Un método para vroducir ecstopa ri-
gada o Fibras cortadas en un procedimiento nare rrodu-

cir fibras compuestas en el que dos clases de

[

e
solimeros

[

20 de acrilonitrilo scn conjupadas de manera no uniiciuwe
en la seccidn transversal mediante ua rrocedimiento
de hilatura en nfmedo con utilizacidn de un disolveuie
inorgdnico, caracteriz&do nor ubilizar dos clases ce
volimeros 4 v L en los gue ge puedan cumplir Jlag si-

25 guientes desizualcades simuiténess.

A X 7 "
- [XRY :_;“
i . E
E 5}' R Evtl \._,, 'éJ
20-3867
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como componente A

0,55 cot (1,57 x) -t + 5,6 L O (1)
700% + t-423 L 0O 12)
0,83 x + t -11,5 {0 3)
5 como componente B -
0,55 cotv (1,57 x) = 7 + 5,6 7 O (1)
00x+ vy - 423 7 0 05)
1,57 6° =y - 0,35 { O {6)
10 en que x es el porcentaje en peso de 4cido metﬁli}-

sulfénico o éster (de dcido scrilico o cde &cido me-
tacrilico] del sulfoalconcl, contenido en los polime~
ros; y es el porecentaje en peso de éster (de &cido
serilico o dcido metacrilico) contenido en los poli-

15 meros; t es el porcentaje em peso de la canticad to-
tobal de ster acrilico o éster metacrilico, y acrila-
mids o metacrilamida, contenida en los polimeros; cuan-
do z es definida como ¢l porcentaje en peso de acrilami~-

da o metacrilamida contenida en el componente A, indica

20 que existen entre t v z las sigulentes relaciones:
¢ -2z 2 0 (7)
-{ (t +2) )2 -
( b= — ) _
t -2-5 | o1 o (8
25 y las porciones restantes respectivas de los componen-

tes & y D son aerilonitrilo, hace pasar los filamentos
extruidos, una Vez secaqaos, a través de agua caliente
en un estado en el Que no s€ aplica a los mismos ni
relajacidn ni tensidn sustanciales, llevar a cabo

30 Gespués un Lrotemlento con aceite, secar, acondicionar
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10

vermicamente ¢ calentar y someter & tratvanisnto con va-
por de agua ern una cdmara de vepor de agra, secar su-
cesivamente log filamentos resultanites misnbras sz
aplica una tensidn tal gue no pueda causar un fegor-
den de la cobtepa, someter despuds a la estupa & tra-
tamiento con vapor de agua en la cémara de vapcr Qg
agua, ¥ Egmunicar a la estopa un rizado mecdnico; ¥
si es necesario soumever ademds a cortado.
" 5,- Un método para producir {ibras artificiales.
fal v como se na descrito em la iwemoria cue ante-
cede, representaco en el dibujo qﬁe se acompala ¥ con
los fines que se aan esyecificado. |
Esta liemoria consta de cincuenta y dos icjas
escritas a miquina por una sola cara.
hacrid,
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