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Tz presente invencidn se refiere a una mejore
en la produccidn de fibras acrilicas conjugadas que tienen
rizos helicoidales tridimensionales latentes.

Bs bien sgbido que las fibras conjugadas (a
veces llamadas "fibras compuestas"), hechas disponiendo
al menos dos clases de componentes (polimeros) formadores
de fibra, diferentes en cuasnto al comportamiento de enco-
gimientd térmico, de forma excéntrica o estratificada a
lo largo de toda la longitud, en la direccidn axial de la
fibra, son usadas extensamente debido a sus notables volu
men y elasticidad, basados en el desarrollo de rizos hell
coidales tridimensionales por diferencia de encogimiento
térmico entre los componentes que constituyen la fibra.
Sin embargo, btambién es sabido que en el caso de que se
desarrolle en dichas fibras conjugadas un exceso de rizos
helicoidales, se hard diffcil su manipulacidn en la opera-
cidn de formacidn de hilo u operacidn de produccidn de te
la de punto subsiguientes.

Por ejemplo, cuando las fibras conjugadas en
que se han desarrollado rizos helicoidales que exceden de
un intervalo deseable han de ser cardadas en una miquina
de cardar, frecuentemente tendrd lugar el fendmeno de que
las fibras se arrollan en el cilindro o peinador, lo que
no solo hace diffcil la operacidn de cardar,™sino que btam
bién forma gran cantidad de botones o gruesos en el velo
cardado y, por tanto, se causaran dificultades que no pug
den ser ignoradas con objeto de mejorar la calidad de la
fibra. Ademds, es bien sabido que un hilo hecho de tales
fibras conjugadas perderi una parte de los rizos helicoi-

dales tridimensionales, y perjudicara al volumen o a la es
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9bilicad dimensional durante la operacién de hilado (for-
mecidn de hilo) o la operacibén de preparacidn de tejido o
de tejido de punto.

Para superar estas dificultades se ha sugeri-
do, por ejemplo, (1) un método en el que se inhibe el de-
sarrollo de rizos helicoidales tridimensionales en la ope
racién de produccién de fibras conjugadas, y, después de
haberse formado un hilo o wna tela tejida o de punbo, es
tratado despuds térmicemente, de manera que se puedan de-
sarrollar bien rizos helicoidales; y (2) wn método en el
que unas fibras conjugadas, en las gue se han desarrolla-
do Tizos helicoidsles desarrollados en la operacién de

produccidn de fibra, son estiradas de nuevo o sometidas a

‘tensiones, de manera que los rizos se hagan latentes en

los materiasles de fibra. Como método (1), mis particular-

mente, Se conoce un método en el que dos clases de susten

cias termoplédsticas, dlferentes en cusnto a temperabura

de encogimiento, son extrufdas simulténeamente por un ori
ficio comfn, formando un filamento que luego es estirado

y después es hecho no pléstico por secado o similar, mien
tras es mantenido en estado bajo tensién (patente EE.UU.
no 2.439,815). Como métodos pertenecientes a (2) se pueden
enumerar, por ejemplo, aquellos mencionados en las pabentes
britinicas ne 1.027.018 y 1.044,471. Asi, en la patente
briténica n® 1.027.018 se sugiere un mdtodo en ol que dos
o mis clases de polimeros diferentes en cusnto a encogi-
miento térmico, y consistentes cada una principalmente en
scrilonitrilo, son extrufdas de forma compuesta a través
de un orificio comdn, formando una fibra compuesta que es

estirada y soltada, y luego es estirada de nuevo bajo cler
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tas condiciores de temperatura.
Sin embargo, en el primer método (1) existe
la desventaja de que la deformacién de la estructura crig
talina, producida dentro de la fibra por el estiramiento,
5 no serd eliminada sustancialmente en la operacibn de pro-
duccidn de fibra, y por tanto no se puede esperar, de he-
cho, obtener fibras acrilicas conjugadas que tengan ung
‘calidad de fibra favorable.
Ademés, en el segundo método (2), el tratamien
10 to de nuevo estiramiento o sumisidn g tensiones, para co-
municar rizos helicoidales tridimensionales latentes a
las fibras acrflicas conjugadas, se efectiia en una opera-
‘cién diferente o separada de la operacién de relajaciédn,
J por tanto es necesario proporcionar tal aparato espe-~
15 cial de estiramiento (por ejemplo un turboclasificador o
convertidor Pacific), y por tanto el Procedimiento es com-
Plicado. Ademds, las fibras acri{licas conjugadas asi obte-
nidas tienen una capacidad residusl de encogimiento, y que
dard perjudicada la estabilidad dimensional del producto,
20 tal como hilo o tela de punto o tejida, hecho de dichos
materiales de fibra. Particularmente, cuando en 1lg opera~-
cidn de sumisién a tensiones o de nuevo estiramiento lg
temperatura es mayor de 1002C, no solo habri que aplicar
une gran restricciln a las condiciones de tratamiento en
25 las operaciones subsiguientes, incluyendo la operacidn de
tineidn, sino que, tembién, el subsiguiente desarrollo de
los rizos helicoidales tridimensionales se hard no unifor-

me, y serd notable la reduccidn de estabilidad dimensional,

basada en el encogimiento residual.

30 Por tanto, un objeto de la invel‘si? 5 %o@_lj)
9 w &'
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ciorer un procedimiento para producir fibras acriiiéaé )
conjugadas que tienen rizos helicoidales tridimensionales
latentes, pero sustancialmente ninguna capacidad residual
de encogimiento.

Otro objeto de la presente invencidn es combi
nar una operacidn de tratamiento térmico relajador y una
operacibén de extraccibén de filamento, en un procedimiento
para Producir fibras acrilicas conjugadas, de manera gque
el procedimiento pueda ser acortado y simplificado, y se
pueda comunicar a las fibras acrilicas conjugadas una ca-
pacidad latente deseable de formacién de rizos, sin adop-
tar operaciones de nuevo estiramiento a una temperatura
mayor de 1002C,

Otro objeto diferente de la presente invencidn
es hallar condiciones de tensidn y temperatura deseables
para ser aplicadas a fibras acrilicas conjugedas, en la
operacibén de extraccidn de las mismas.

Otros objetos de la presente invencidn se ha-
rén claros a pertir de la siguiente descripcidn.

Se ha hsllado que la capacidad residual de en
cogimiento de fibras acrilicas conjugadas que tienen capa-
cidad latente de formacidn de rizos estarid notablemente
influida por la magnitud de la tensibén y la temperatura
de calentamiento aplicada a un filamento, cuasndo el fila-
mento es extraldo de la operacidn de tratamiento térmico
relajador, ¥ que la magnitud de dicha tensidn puede estar
representada por la correlacién entre el contenido de acri
lonitrilo en el componente de alto encogimiento que forma
las fibras acrilicas conjugadas, y la temperatura de ex-

traccibén del filamento tras el tratamiento térmico relaja
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Tembién se ha hallado que para hacer desapare
ces rizos helicoidales tridimensionales de fibras acrf{li-
cas conjugadas, tratadas térmicamente en estado de relaja
cibn, y para hacer latentes los rizos helicoidales, es ne
cesario aplicar a las fibras tratadas térmicamente en re-
lajacién una tensién requerida para dejar algunos de los
rizos helicoidales tridimensionsles de las fibras acrili-
cas conjugadas, o para mantener las fibras casi rectas.
También se ha hallado que el valor de dicha tensién se de
be determinar de manera que no se d8 accién sustancial de
estiramiento a las fibras acrilicas conjugadas que hayan
pasado por la operacidn de tratamiento térmico relajador.
Tal tensién a eplicar seglin la invencidn se denomina "fuer
za de desrizamiento", que se definird mds adelante.

La invencién se explicard en mis detalle ha-
ciendo referencia a los dibujos adjuntos, en los que:

La fig. 1 es un diagrama de esfuerzo-deforma-
cibén que define la fuerza de desrizamiento de la presente
invencién.,

La fig. 2 es un diagrama que muestra la rela-
cidn entre el contenido de scrilonitrilo y la fuerza de
desrizamiento, en el componente de alto encogimiento de
una fibra acrilica conjugada.

La fig. 3 es un diagrama que mue;;ra la rela-
cidén entre la temperatura de tratamiento para borrar los
rizos helicoidales de una fibra acrilica conjugada, y la
fuerza de desrizamiento. Y

La fig. 4 es una vista en seccidn vertical de

un aparato a usar para efectusr el procedimiento de la
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pravenve irveaciédn,
La fig. 1 ilustra como definir la fuerza de
desrizamiento. Se muestra en ella un diagrama esfuerzo-de
formacidn de fibras acri{licas conjugadas que tienen rizos
helicoidales, mostrando la parte rectilinea del diagrama
que desaparece sustancialmente el rizo helicoidal, es de-
cir, la parte en que se considera que la ley proporclonal
de Hd;k es valida entre el sustancial alargemiento produ-
cido en la fibra acrilica conjugada y la tensidn de trac-
cién producida en la seccidn recta de dicha fibra. Ia linea
recta se extiende hacia abajo, y se determina una intersec
cién A de dicha parte de 1linea extendida con la parte de
linea con la parte de linea curva que se oxtiende desde
el punto original, o, del diagrama esfuerzo-deformacidn,
El valor F (mg/d) de la tensién de traccién correspondien
te al punto A se define como fuerza de desrizamiento. Se-
glin el presente hallazgo, en una fibra acrilica conjugada
hecha uniendo como componentes formadores de fibra, de
forma excéntrica o estratificada a lo largo de toda la
longitud, en la direccidén axial de la fibra, dos o mis
clases de polimeros de acrilonitrilo diferentes en su com
portamiento de encogimiento térmico, tal fuerza de desri-
zamiento depende del contenido de acrilonitrilo en el com
ponente de alto encogimiento, que contiene de 85 a 94% en
peso de acrilonitrilo, de la temperatura a que se extraiga

el filemento tras el tratemiento térmico relajador, y tam
bién del denier del monofilamento de ls fivra acrilica con

jugada. Asi, solo cuando se aplica tal fuerza de desriza-
niento definida por estos factores, manteniendo unas con-

diciones requeridas de temperatura, a unas fibras acrili-
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-cas'conjugadas que hayan pasado por una operacidén de tra-

tamiento térmico relajador y el filamento sea extrafdo
continuamente (por aplicacién de tal fuerza de desriza-
miento) de la operacibén de tratamiento t&rmico relajador,
se pueden producir fibras acrilicas conjugadas que tengen
rizos helicoidales tridimensionales latentes, y encogimien
to sustancialmente residual.

La fig. 2 muestra una fuerza de desrizamiento
en agua caliente, a 959C, de una fibra acrilica conjugada
de una finura de monofilamento igual a 3 denier, hecha
preparando una solucidn de hilado en la que el contenido
de acrilonitrilo en el polimero de acrilonitrilo que for-
maba el componente de alto encogimiento de ls fibra acri-
lica conjugada varisba en el intervalo de 85 a 94% en pe-
so, ¥ una solucidn de hilado en la que el contenido de a-
crilonitrilo en el polimero de acrilonitrilo que formaba
el componente de bajo encogimiento se hace un 2% mayor
que el contenido de acrilonitrilo en el componente de al-
to encogimiento, e hilando en himedo, de forma compuesta,
ambas soluciones de hilado, formando una fibra conjugada,
estirendo, secando y tratando térmicamente para relajarla.

La fig. 3 ilustra las relaciones entre la
fuerza de desrizamiento y la temperatura de calentamiento
del filamento (representada como nilmero recifroco de la
temperatura absoluta en 9K), en el caso de extraer un fi-
lamento (preparado de la misma manera antes explicada pa-
ra la fig. 2) de la operacidén de tratamiento tdrmico rela-
Jjador.

Por las figs. 2 y 3 se entenderd que la fuer-

zg de desrizamiento a aplicar, paras hacer latentes los ri-
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%08 helicoidales tridimensionales, ¥y paré hacer que desa-
parezca la cgpacidad residual de encogimiento, egtard in-
flufda por el contenido de acrilonitrilo en el polimero
acrilico que forma el componente de alto encogimiento de
dicha fibre conjugada, ¥y por la temperatura de extraccidn
del filamento conjugado que ha pasado por la operacidn de
trotamiento térmico relajador.

e Repitiendo experimentos precisos, sobre la ba
se de tal hallazgo entes mencionado, se ha hallado que,
en la produccién de fibras acrilicas conjugedas, se consi
guen los objetos de la presente invencidn si la fibra es
extraida de la operacidn de tratamiento térmico relajador
mientras se le aplica una tensidén concreta, definida por
el contenido de acrilonitrilo en el componente de alto en
cogimiento de la fibra conjugada, que contiene de 85 a
o4% de acrilonitrilo, y por la temperatura a que la fibra
es extrafda de la operacibén de tratamiento térmico relaja
dor. Mis en particular, los objetos de la presente inven-
cién pueden ser alcanzados extrayendo de la operacién de
relajacién térmica un filamento consistente en un compo-
nente de alto encogimiento, que tiene un contenido de acri
lonitrilo de 85 a 94%, y uwn componente de bajo encogimien
o en el que el contenido de acrilonitrilo es hecho mayor
que en el componente de alto encogimiento, mientras se
aplicen al mismo unas condiciones de tensibén y temperatura

representadas por:

F = 1,330 x 1072(100 - )~ 1112 . Lx ‘\1 D
3

en un intervelo de 353 € T < 372, o:

-o- 373892
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F = 3,737 x 10~19¢100 - aw)~1:512 -"-ZTZ’-'Z
e

en un intervalo de 333 < T < 353

donde F es la tensibn (mg/d) bajo la cual las fibras conju
gadas son extraidas, AN es el contenido de acrilonitrilo
(en %) en el componente de alto encogimiento de las fibras
conjugadas, T es la temperatura de calentamiento (en oK,
temperatura absoluta) a que los filamentos son extrafdos
de la operacidn de tratemiento térmico relajador, y D es
la finura (en nfmero de denier) del monofilamento de las
fibras conjugadas.

El procedimiento para producir fibras acrili-
cas conjugadas seglin la presente invencidn se explicari a
continuacidn con més detalle.

En la preparacidn de la solucidn de hilado a
partir de polimeros de acrilonitrilo, es necesario elegir
los respectivos polimeros de acrilonitrilo, diferentes en
contenido de acrilonitrilo, para el componente de alto en
coginiento y componente de bajo encogimiento que consbtitui
rian la fibra conjugada, y ajustar el contenido de acrilo
nitrilo en el componente de bajo contenido de acrilonitri-
lo, es decir, el componente de alto encogimiento, para
que sea de 85 a 94%, Ademds, para el componeﬂ%e de bajo en
cogimiento se usa un polimero de acrilonitrilo en el que
el contenido de acrilonitrilo es hecho mayor que en el com
ponente de alto encogimiento, En el caso de que el conteni
do de acrilonitrilo en el componente de alto encogimiento

exceda del 94%, sera dificil comunicar a las fibras conju
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gades resuituntes una capacidad suficiente de rizado hell
coidal. Ademés, en el caso de gue el contenido de acrilo-
nitrilo en el componente de alto encogimiento no llegue
al 85%, el encogimiento de las fibras en la operacidn de
tratamiento térmico relajador se hard tan excesivo que es
torbarad notablemente a varias aptitudes para que sean tra
bajadas, tal como la aptitud para hilado y la aptitud pa-
ra ti;cién uniforme, en operaciones posteriores.

Ademds, en la operacidén de extraer los filamen
tos para hacer latentes los rizos helicoidales tridimen-
sionales, tras el tratamiento térmico relajador, la tempe
ratura de calentamiento del filamento debe estar compren-
dida entre 60 y 999C. En el caso de que, en esta opera-
cidn, la temperatura de calentamiento del filamento sea
menor que 602C, los rizos helicoidales desarrollados en el
tratamiento térmico relajador no desapareceran, y no solo
harén diffcil el tratamiento del hilo, o de la tela de
punto o tejida, en las operaciones subsiguientes, sino que
aplicarén también una fuerza de frotamiento innecesaria a
los filamentos, en el cierre de salida del aparato de re-
lajacibn térmica, y frecuentemente dafiardn a las fibras.
Si la temperatura en larqperacién de extraccidn excede de
99eC, el desarrollo de los rizos helicoidales tridimensio-
nales en la subsiguiente operacién de calentamiento en hi
medo o de secado del hilo o de la tela de punto o tejida,
serd inevitablemente insuficiente, a no ser que se use una
temperatura meyor que la usada en la operacidén de extrac-
¢ibn, y, como resultado, no solo serdn notablemente res-—
tringidas las condiclones de tratamiento, sino que también

faltard estabilidad dimensional, y la propiedad de estabi-
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lizecin de forma v de sensacidn del producto al tacto se
rén perjudicadas. Ademds, cuando los filamentos son ex-
trafdos mientras se mantiene una temperatura mayor de
992eC, habri tendencia a comunicar a los filamentos wn
alargamiento parcial, con ligera fluctuacidn de la tensién
de extraccidn, y se producird el defecto de dar a la fibra
resultante un encogimiento parcisl residual.

Ia fig, 4 ilustra un aparato de relajacidn
térmica que tiene un mecanismo 12 de cierre de entrada y
un mecanismo 14 de cierre de salida. Los filamentos intro
ducidos por el mecenismo 12 de cierre de entrada son guig
dos al cuerpo 50 principal de un recipiente a presibn, me
diante uwnos rodillos 16 y 18 de introduccién. Ios filamen
tos fluyen por un conducto 22 inclinado, junto con agua
caliente introducida por wna lumbrera 24 de entrada de
agua caliente. Después, los filamentos son guiados a un
transportador 52 de tamiz basto, y son desplazados hacia
la parte de salida del cuerpo 50, mientras son trabados
térmicamente, en estado de relajacidn, por vapor de agua
introducido por las lumbreras 100 de entrada. Durante el
desplazamiento, los filamentos que estin sobre el transpor
tador 52 son sometidos a la accidn del calor del vapor de
agua, que tiene una temperatura requerida, al tiempo que
son mantenidos en un estado sin tensiones adaptado al trg
tamiento térmico relajador deseado. Los filamentos trata-
dos térmicamente bajo relajacibén, sobre el transportador
52, son llevados luego por una varilla 53 de gula, rodi-
llo 54 de jaula, rodillo 56 de gula y varillas 58 de con-
trol de tensidn, montadas de forma ajustable en un cilin~

dro 66 de salida de agus. Durante el ascenso por la colum-
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nz 85 de apus, los filamentos estén sujetos a la aceidn
de una tensién de extraccidén (fuerza de desrizamiento, en
la presente invencidén), y son extrafdos del recipiente 10
a presidn mediante unos rodillos 82 y 84 tomadores, por

5 el mecanismo 14 de cierre de salida, de msnera que se ha-~
cen latentes los rizos helicoidales tridimensionales de
los filamentos desarrollados sobre el transportador 52.

~ En el cilindro 66 de agua de salida se intro-
duce agua caliente, para calentar dichos filamentos hasts
10 la temperatura requerida en la extraccidén de los filamen-
tos, mediante una tuberia 62 de conducto y un depdsito 64
del recipiente. Una parte de dicha agua caliente rebosa
por una lumbrera 60 de rebose, del depdsito, de manera
que constituye un liquido 120 en el recipiente 10, y el
15 resto del agua caliente es empujado hacla arriba, a tra-
vés del cilindro 66 de agua, llevado a través del mecanig
mo 14 de cierre de salida y un depdsito 68 de sgua de sa-
lida, y es descargado a través de una tuberfa 70 de con-
ducto,

20 Haciendo ajustebles las posiciones de las va-~
rillas 58 de control de tensidn, es posible ajustar la
tensibén de extraccién, de manera que se puedan hacer la-
tentes los rizos helicoidales tridimensionales desarrollsg
dos en la operacidn de tratamiento térmico relajador. El

25 1iguido 120 del fondo del recipiente 10 es retirado por
las lumbreras 72 y 74 de vaciado,

Para efectuar el método de la invencidn, las
fibras acrilicas compuestas son estiradas, sacadas, y lue
go sometidas al anterior tratemiento térmico de relajacidn,

30 El tratamiento térmico de relajacibén es una operascidn in-
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dispansable, 10 solo para desarrollar ¥y fijar rizos heli-
coidales tridimensionales, sino también para perfeccionar
las propiedades de fibra, particularmente la resistencia
de nudo, y para evitar la fibrilaecidn. Sin ests operacidn
es imposible obtener una fibra conjugada que tenga una ap
titud de rizado desesble en la préctica, y una resisten-
cia y un alargsmiento grandes. Es deseable efectusr el
tratemiento térmico de relajacibn a una temperatura de
105 a 1409C, manteniendo el contenido de humedad en los
Tilamentos en més del 150% (basado en el peso de fibra se
ca). Si el agua contenida en las fibras es menos de 150%,
el deslizamiento entre los monofilamentos se hace insufi-
ciente, de manera que no se desarrollarén lo suficiente
los rizos helicoidales tridimensionales. Guando la tempe-
ratura de tratamiento térmico relajador es menor de 105¢8C,
no se puede espersr suficiente efecho de relajacibn térmi-
ca. Ademds, si la temperatura del tratemiento tdrmico re-
lajador es mayor de 1402C, se desarrollari un exceso de
rizos helicoidales tridimensionales, y, aunque se aplique
la tensién de extraccién definida por la férmula anterior,
serd diffecil hacer latentes los rizos helicoidales en la
magnitud deseada, y ademds se hace mala la blancura de
las fibras resultantes.,

La operacién de hilado (formacidrn-de fibras
compuestas) y subsiguiente estiramiento ¥ secado se pueden
efectuar de manera bien conocida. Sin embargo, es preferi-
ble efectuar el secado de manera tal como la expuesta en
la patente briténica ne 849,465, Asf, los fileamentos com-
puestos son secados bajo una temperatura especifica y un

estado de humedad correlacionado, de manera que la tenden-
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cia de las fibras a la fibrilacidn es reducida, y se‘ﬁer-

feccionan la apbitud para tincidn, resistencia al desgas-
te ¥ resistencia de las fibras.

Como polfmeros de acrilonitrilo que se pueden
usar en la presente invencién se pueden mencionar los ho-
mopolimeros de acrilonitrilo v los copolimeros de acrilo-
nitrilo que contienen sl menos 85/ en peso de acrilonitri
lo, &Tque tienen al menos un compuesto mondmero copolime~
rizable con acrilonitrilo, como otro componente distinto
del acrilonitrilo. Tales homopolimeros y copolimeros se
pueden obtener por cualquier método usual. Como compues-
tos mondmeros copolimerizables con acrilonitrilo se pueden
ejemplificar el acrilato de metilo, acrilato de etilo,
acrilato de butilo, acrilato de metoxietilo, acrilato de
fenilo, acrilato de ciclohexilo, acrilato de dimebilami-
noetilo, y los correspondientes ésteres de &cido metacri-
lico; productos sustituidos con slcohilo ¥ productos sus-
tituldos con nitrégeno, de acrilamidas y metacrilamidas;
cetonas insaturadas teles como metilvinilcetona, fenilvi-
nilcetona y metilisopropenilcetona; carboxilatos de vini-
lo tales como formato de vinilo, acetato de vinilo, pro-
pionato de vinilo, butirato de vinilo y benzoato de vini-
lo; ésteres de &cidos etileno-alfa-beta-carbox{licos, ta-
les como 4cido fumérico, 4cido citracénico, Acido mesacd-
nico y écido aconitico; N-alcohilmaleinimide; N-vinilcar-
bazol; N-vinilsuccinimide; N-vinilftalimida; éter vin{li-
co; N-mebilolacrilemida; vinilpiridinas tales como 2-vinil
piridina, 4-vinilpiridins y 2-metil-5-vinilpiridina; esti
reno y sus productos sustituidos con alcohilo; clorurc de

vinilo; cloruro de vinilideno; cianuro de vinilideno.
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Ademds, como disolventes que se pueden usar
bara preparar las soluciones de hilado se puede enumerar
una solucibn acuosa concentrada de un tiocianato de un me
tal alcalino, tal como tiocianato de litio, tiocianato po
tésico o tiocianato sddico o tiocianato ambnico; solucién
acuosa concentrada de un Acido inorglnico tal como dcido
sulflrico o 4cido nitrico; o un disolvente orgénico tal
como dimetilformamida, dimetilacetamida o sulféxido de di
metilo,

A continuacidn se presentan ejemplos de la pre
sente invencidn. Sin embargo, la presente invencidn no se
limitard a los ejemplos concretos. La frecuencia de rizo,
producto de rizo y encogimiento residual mencionados en
los ejemplos fueron medidos por los métodos mencionados ai
continuacibn., Ademis, salvo en un caso especial, el compo~-
nente formador de fibra y el contenido de agua son repre-
sentados, todos, en % en peso,

Frecuencia de rizo: se aplicd a una muestra a
medir una carge de 2 mg por unidad de denier y se midid
el nfmero de rizos por cada 25 mm de longitud de dicha
muestra. Este valor es definido como frecuencia de rizo
de la fibra a medir. El ensayo fue repetido 20 veces, ¥y
se tomd el valor medio.

Producto de rizo: se midid la longitud (a) de
une muestra bajo una carga inicisl (2 ng por wnidad de de-
nier de la muestra a medir). Inego se aplicd a dicha mues-
tra una carga de 50 mg por unidad de denier, y se midid la
longitud (b) tras 30 seg. El producto de rizo se determind
por la siguiente férmula:

Producto de rizo = -Eli}fi- x 100

373802
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incogimiento residual (%): se aplicd una car-
ga de 300 mg por unidad de denier a una muestra a medir,
¥ se midid la longitud (a) de dicha muestra. Luego, la
muestra antes mencionada fue tratada en agua hirviendo du
rante 10 min, & luego fue secada a 802C durante 30 min.,
Después se le aplicd una carga de 300 mg por unidad de de
nier, y se midid la longitud (b) de dicha muestra. El en-
cogimiento residual fue determinado por la siguiente fdr-
mulas

Q‘_.T..P._xz]oo

Ejemplo 1

Un copolimero consistente en 91 partes de
acrilonitrilo, 9 partes de acrilato de metilo y 0,5 par-
tes de metalilsulfonato sbédico, y un copolimero consisten
1te en 89 partes de acrilonitrilo, 411 partes de acrilato
de metilo y 0,5 partes de metalilsulfonato sédico, fueron
disueltos separadsmente en respectivas sgluciones acuosas
de tiocianato sbddico al 49%, para preparar dos clases de
soluciones de hilado., Unas centidades iguales de ellas fue
ron llevadas a un gparato de hilar, mencionado en la paten
te briténica ne 954,274, mediante las respectivas bombas
de dosificacidn, y fueron extrufdas en un bafio de coagula~
cibn (-320) consistente en una solucidn acuosa de tiocia-
nato sbdico al 8%. En este caso se usd una hilera que te-
nia 6532 orificios (difmetro del orificio, 0,09 mm).

Después, los filamentos compuestos formados
fueron lavados con agua, estirados 9 veces su longitud
inicial, y secados luego en aire de gran humedad, que bte-

nia una temperaturs himeda de 1209C y una temperatura se-

m. 373809
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ca de 789C.

Luego se introdujeron continuamente los fila-
mentos compuestos secos en el aparabo de btratamiénto tér-
mico de relajacidn que se muestrs en la fig. 4, y fueron
tratados térmicemente, bajo relajacidn, en vapor de agua
saturado a 1209C, durante 3 min, para desarrollar rizos
helicoidales tridimensiongles. En este caso se dio g di-
chos filamentos un contenido de agua del 200%, haciendo
que los filamentos fluyesen Junto 6on agua caliente por
el conducto 22 inclinado, entre la parte 12 de cierre de
entrada y el transportador 52. Los filamentos tratados tér
micamente bajo relajacidn fueron transportados luego con-~
tinuamente al cilindro 66 de agua de salida, y fueron ex~
traldos de dicho aparato de tratamiento térmico de relaja
cidn mientras se mantenfa la tensidn de extraccidn segin
la presente invencidn mediante las varillas 58 de control
de tensién dispuestas en dicho cilindro 66 de agua de sa-
lida. En este caso, la bemperatura del agua caliente del
cilindro 66 de agua de salida variada para que fuese 50,
55, 60, 70, 90 y 999C, Los filamentos as{ extrafdos fueron
secados con aire caliente a 802C, para obtener una fibra
acrilica conjugada de 3 denier., La frecuencia de rizo, pro
ducto de rizo y encogimiento residual de las fibras resul
tantes se muestran en la bGabla 1. .

Después, las fibras acrilicas conjugadas fueron
tratadas durante 10 min con agua hirviendo, mientras eran
mantenidas sin restricciones para desarrollar rizos heli-
coidales tridimensionales, y luego fueron secadas con aire
caliente a 702C. La frecuencia de rizo y el producto de

rizo de las fibras conjugadas as{ obtenidas fueron medidos,

373892

y se muestran en la tabla 1.

- 18 -



19 ce
34 A
14 cc
19 ce
14 cc
cg - [
T 0z1a op OZIx P

GPO.D.WO.Hm“ BTOUSNODIT

OPUSTALIU BLZE Uo9Q
cgusTWenaeIq TOp sgndseq

o O O O O

0

TeNPTSoX
ojueTH
—T8oouy

L L cl

c c oL

¢ ¢ L6

S 4 ocH

Ge sl 0%6

8¢ 0c 000°Le
OZTd op OZTd Op PpPIT8S op 8nse

OPUS TALLY BOSE UO0O
03 USTWBLEI, TOP £9aTUY

L B1q8L

9P OIPUTITTIO ud
(p/3w) uQTooeIs
~X8 8D UQTSUSTL

66
06
04
0%
199
04

BPLIES Op Bno8 oD
OZIPUTITTO TS 91USTTBO
BnSe U0O OQUOTWELeIL

9P (Ds) ®Bangexsdwoy

<3

3738

20.11.69.

-19 -



10

15

20

25

30
20.11.69.

Por lo que antecede serd evidente que solo ex
trayendo los filamentos con tanto tensidn como temperatura
de calentamiento satisfactorias, definidos en la presente
invencidn, se pueden producir fibras acrilicas conjugadas
que bienen rizos helicoidales tridimensionales latentes,
no tienen encogimiento residual en el tratamiento subsi-
guiente de calentamiento o tineidn, y son excelentes en
cvanto g capacidad de desarrolle de rizo.

Ejemplo 2

Ungs fibras que fueron obtenidas por hilado,
estiramiento, secado y tratamiento térmico bajo relajacidn,
de la misma manera que en el ejemplo 1, fueron conducidas
al cilindro 66 de agua de salida, lleno de agua caliente
a 7092C, y fueron exbtraldas del sparato de tratamiento tér-
nico con relajacidn mientras se variaba la tensibén de ex-
traccidn por cambio de las posiciones de las varillas 58
de control de tensidn dispuestas en dicho cilindro 66 de
agua de salida, para obbener fibras acrilicas conjugadas de
3 denier, que tenian capacidad latente de formacidn de
rizos. En este caso, la tensidn Sptima de extraccidn a co
municar a las fibras mediante las varillas de conbrol de
tensidn, del cilindro de agua de salida, es 90 mg/d. Sin
embargo, en esbe ejemplo se aplicaron las diversas tensio-
nes de extraccidn indicadass en la tabla 2. -~

Las fibras asi sacadas fueron secadas con
aire caliente, a una btemperabtura de 852C, y luego se mi-
dieron su frecuencia de rizo, producto de rizo y encogi-
miento residusl.

Después, las fibras conjugadas as{ obtenidas
fueron tratadas durante 10 min en agua hirviendo, mientras

373822
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eran mantenidas sin restricciones para que desarrollasen
rizos helicoidales tridimensionales, y luego fueron seca-
das con aire caliente a 702C, y se mldieron la frecuencia
de rizo y el producto de rizo. Los resultados se muestran

5 en la siguiente tabla 2.
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Por la tabla 2 es evidente que, en el caso de
que la tensibn aplicada a las fibras en la extraceidn a
través de la columna 66 de agua se haga mayor que la car-
ga definida por la férmula relativa propuesta en la pre-
sente invencidn, las fibras resultantes tendrin encogimien
to residual.

- Ejemplo %

Unos filementos hilados, estirados y secados
de la misma manera que en el ejemplo 1 fueron introducidos
en un aparato de tratamiento térmico de relajacidn, segln
se muestra en la fig., 4, y fueron tratados térmicamente ba
jo relajacidn, durante 3 min, en vapor de agua saturado a
1152C, para desarrollar rizos helicoidales tridimensiona-
les. En este caso, los filamentos y el agua caliente se
hicieron fluir en contracorriente entre la parte 12 de cig
rre de entrada y el tramsportador 52, para dar agua a los
filamentos en cantidades tales como las de la tabla 3.

Tos filsmentos asi tratados térmicemente bajo relajacidn
fueron conducidos al c¢ilindro 66 de agua exterior, lleno
de agua caliente a 702C, y fueron entraidos por el cierre
14 de salida mientras se agplicabsa una tensibn de extrac-
cién de 91 mg/d. Los rizos helicoidales de los filamentos
desaparecieron sustencialmente, debido a la tensidn de las
varillas 58 de control de tensidn, del cilindro 66 de
agua.

Después, las fibras conjugadas obtenidas fue-
ron tratadag durante 10 min en agua hirviendo, mientras
eran mantenidas sin restriccidn para desarrollar rizos
helicoidales tridimensionales, y luego fueron gecadas con

aire caliente a 702C, La fibra obtenida mostrd la frecuen

373002



cia de rizo y producto de rizo que se indican en la ta-
bla 3, en respuesta a la variacidn del contenido de agua

dado a los filamentos en el tratamiento térmico de rela-

jacidn.
5 Tabla 3
Contenido de agua (% 50 100 150 200 300
Frecuencia de rizo 10 15 19 22 23
Producto de rizo 10 22 20 38 40
La Tabla 3 muestrs el hecho de que, en el ca-
10 so de que el contenido de agua en los filamentos, en el

tratamiento térmico de relajacidn, sea menor de 15055, es
imposible oblener fibras que tengan una frecuencia de ri-
20 ¥y un producto de rizo suficientes, y el desarrollo de
rizos helicoidales tridimensionales no es uniforme.

15 Ejemplo 4

Un copolimero consistente en 94 partes de

acrilonitrilo, 6 partes de acrilato de metilo y 0,5 par-
tes de metalilsulfonato sddico, y un copolimero consisten
ve en 91 partes de acrilonitrilo, 9 partes de acrilato de

20 metilo y 0,5 parbes de metalilsulfonato sddico, fueron ai
sueltos separadamente en respectivas soluciones acuosas
de tioclanato sddico al 49%, para preparar dos clases di-
ferentes de soluciones de hilado, Usando estas soluciones
de hilado se formaron filamentos, que fueron “éstirados v

25 secados de la misma manera que en el ejemplo 1. Después,
los filamentos secos fueron introducidos continuamente en
un aparato de tratamiento térmico de relajacién, que se
muestra en la fig. 4, y fueron tratados térmicamente bajo
relajacién, durante 3 min, en vapor de agua saturado a

30 1302C, desarrollando rizos helicoidales tridimensionales.

20.11.69, .
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En este caso se comunicd a los filamentos un contenido de
agua del 200%, entre la parte 12 de cierre de entrada y

el transportador 52, Los filamentos as{ tratados térmica-
mente bajo relajacidén fueron conducidos al cilindro 66 de
agua de salida, lleno de agua a 70°C, y fueron extraidos

a través del cierre 14 de salida, mientras se les aplica-
ba ung tensibn de 120 mg/d mediante las varillas 58 de con
trol de tensiln. Los rizos helicoidales tridimensionales
de las Iibras acrilicas conjugadas as{ obtenidas habian
desaparecido sustancislmente, debido a la accién de la
tensién de extraccibén efectuada por las varillas 58 de con
trol de tensiébn,

Iuego se llevaron dichas fibras a través de
agua caliente a 759C, se introdujeron en un rizador del
tipo de prensaestopas, fueron tratadas con un agente de
aceite, después fueron cortadas con un cortador para for-
mar fibras cortadas, que luego se secaron en un secador de
aire caliente (852C).

Las fibras cortadas resultentes tenian rizos
en zigzag planos con frecuencia de rizo igual a 11,2 y un
producto de rizo igual a 8,3, Después, las fibras fueron
mantenidas sin restriceidn, y tratadas durante 40 min en
agua hirviendo, para desarrollar rizos helicoidales tridi-
mensionales. Tras hsber sido secadas con aire caliente a
702C, se registraron una frecuencia de rizo igual a 22 y
un producto de rizo igual a 32,

La presente solicitud que corresponde a la pre
sentada en el Japdn, el 26 de Noviembre de 1.968, bajo el
nlmero 86839/68, se acoge a los beneficios del articulo

51 del vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial.
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REIVINDICACIONES

Tos puntos de invencidn propia y nueva que se
presentan para que sean objeto de esta solicitud de Paten
te de Invenciln en Espafia, por VEINTE afios, son los si-
guientes:

1.- Procedimiento para producir fibras acrili
cas conjugadas por hilado en himedo, compuesto, de al me-
nos dos clases de componentes formadores de fibras, con-
sistentes en un componente de alto encogimiento que con-
tiene de 85 a 94% de acrilonitrilo, y un componente de ba
Jo encogimiento en el que,el contenido de acrilonitrilo
es hecho mayor que en dicho componente de alto encogimien
to, y sumisidn de los filamentos formados a estiramiento,
secado y btratamiento térmico de relajacidn, caracterizado
por arrancar los filamentos de la operacidn de tratamien-—
to térmico de relajacidn mientras se aplica a dichos fi-
mentos unas condiciones de tensidn y temperatura represen

tadas por la férmula:

F = 1,330 x 10"2(100 - aw)~1512 . 8% !p_ (1)
T 3

en el intervalo de 353 & T & 372, o:

F = 3,737 x 10-19(100 - ay~h12 2T D (2)
T \} 3

en el intervalo de 333 T <« 353,

s 973802



donde T es la tensibn (en mg/d) para extraer las fibras
conjugadas, AN es el contenido de acrilonitrilo (en %) en
el componente de alto encogimiento, T es la temperatura
(absoluta, en 9K) a que los filamentos son extraidos, y
5 D es el nlmero de denier del monofilamento de las fibras
conjugadas obtenidas.
- 2.~ Procedimiento seglin la reivindicacidn 1,
donde el tratamiento térmico de relajacidn se efectia a
de 105 a 14090, y con un contenido de agua en los filamen
10 tos mayor del 1507, basado en el peso seco de los filamen
tos.
3.~ PROCEDIMIENTO PARA PRODUCIR FIBRAS ACRILI
CAS CCNJUGADAS POR HILADO EN HUMEDO,
Tal y como se ha descrito en la Memoria que
15 antecede, representado en los tres dibujos que se acompa-
flan y para los fines que se han especificado.
Esta Memoria consta de veintisiebe hojas es-

critas a miquins por una sola cara.

{95 NOV. 1663

Madrid,

P, A.

G.D.S,

20,169, Cw - 373892
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