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oerilicas de brillo mejorado, y a un procedimiento para ‘
producirlas.,

Se han hecho ya muchos intentos de mejorar el
brillo de fibras sintéticas, formando su seccidn recte
con una fomma no circuler (conocidas como fibras de seg
ciones rectas con forﬁas distintas). Por ejemplo, en la
patente EE.UU. N2 2.939.201 6 n2 2.939.202 se menciona
que un filamento textil de seccidn recta qué tiene tres
16bulos sustancislmente simétricos tiene un brillo ex~
celente. Sin embargo, la téenica aqul expuesta se diri-
ge exclusivamente a un sistema de hilado de masa fundi-
da que puede mantener un grado relativemente alto de co
rrelacidn entre lo forms de la seccion recte del orifi-
cio de hilado y la de la fibra hilada, pero no ha sido
aplicable de hecho a un sistema de hilado en himedo en
el que la seccion recta de la fibra estd determinada por
la correlacidn entre la velocidad de desolvatacidn,
cuando la solucién de hilado es extruida en el bafio de
coagulacidn, y la velocidad de dilucidn del disolvente,
¥ por el mecanigsmo de la formacidh de una estructura de
piel-nficleo.

Como resulitado de investigaciones para comuni
car brillo de seda a las fibras acrilicas obtenidas por
un mdtodo de hilado en himedo, y para mejorar su valor
estético, se ha hallado que el brillo de las fibras a-
crilicas, representado cuantitativamente como el recién
menciongdo.grado de lustre en superficie especular a
602, e indice de contraste, no ha de ser determinado con

factores individuales tales como la concentracidn de i

solvente y la proporcidén de estiramiento en el bafio de
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coagulacidn, sino que solo se puede alcanzar adoptando
condiciones limitadcs de hilado, en una serie de opera-
ciones de produccion de fibra, desde la extrusidn de lsg

golucidn de hilado en el bafio de coagulacidn, hasta el

. . ’ . - -
estiramiento termico con vapor de agua.

Un objeto principal de la presente invencidn
es proporcionar una peculiaridad de forma especial de

fibras scrilicas, notablemente mejoradas en cusnio a bri

llo.

Un segundo objeto de la presente invencidn es
proporcionar un nuevo procedimiento para obitener fibras
acrilicas que tienen un brillo notablemente mejorado, reg
presentando cuantitativamente como correlacidn con el
grado de "lustre en superficie especular g 602 y el indi
ce de contraste.

Por tanto, en la presente invencidn se inclu-
yen dos asuntos como sujeto, como ey evidente por la sgi-
guiente explicacién detallada. Uno de.ellos es una pecu-
liaridad de forma que define la forma de la seceidn rec—
ta de fibras acrilicas hechas por un método de hilado en
himedo, y el otro ¢s un NUEVO procedimiento para producir
fibra, pera comunicar tal peculiaridad de forma a fibras
acrilicas, por un método de hilado en himedo.

El primer objeto de la presente invencidn se
puede conseguir formando un borde periférico curvado pre-
determinado, definido por las siguientes férmulas relati
vas, en una seccidn rects triangular de una fibre acri-
1ica producida por un método de hilado en himedo, co-
mo se ejemplifica en la fig. 4. Asi, se proporciona una

fibra sintética acrilica que tiene una foxnghde horde
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periférico ourvado predeterminado, definida por la £ R

mala relativa:

Vi 2 y A< 8 (1)
9 D K »Va
Ya_ z 3 L £ 16 (2)
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donde'tes la longitud (en micras) de un ladp represen-
10 tado como lines recta que conecta dos vértices de umna
seccidn recta triangular de una fibra acrilica, a es
la alture minima (en micras) de la curva del borde peri
férico, medida en la direccidn vertical a la linea rec-
ta que conecta los dos vértices del tridngulo antes men
15 cionado, ﬁ es la longitud de paso minimo de la curve
(en mierasf del borde periférico, medida en la direccidn
a lo largo de la linea recta que conecta los dos vérti-
ces del tridngulo antes mencicnado, y d es la finure
del monofilemento (en deniers) de la fibra acrilice que
20 tiene la seccién recta triangular.
El segundo objeto de la presente invencidn se
consigue adoptendo en el hilado en himedo de fibras a-
crilicas las condiciones concretas de produccidn de fi-
nre descritas mds adelante, usando una hilera que tiene
25 orificios de hilado en forme de Y, o aproximadamente en
forma de Y.
Ios objetos antes descritos, y otros, de la pre
sente invencidn, se harén mds claros por la descripeidn
siguiente: -

30 En primer lugar, para facilitar la comprensidn
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del brillo de las fibras serilicas en la presente inven
cibn, se explicardén en lo gue sigue los resultados de
experimentos concreitos hechos en relacidon con el brillo
de fibras acrilicas que tienen seccidn recta triangular.
Ies fibras acrilicas a que se alude en la preéente in~-
vencidn significan fibras de un solo componente congig-
tentes en un homopolimero de amcrilonitrilo o un compo-

nente de al menos 80% en peso de acrilonitrilo y uno o

- més compuestos mondmeros copolimerizebles con el acrilp

nitrilo, o fibras compuestas hechas por unién de dos com
ponentes (polimeros o copolimeros) diferentes en cuanto
e comportamiento de encogimiento térmico, en forma de &
nime~nicleo-vaina o de lado a lado. Ias fibras pueden
egtar en:forme de fibras cortadas o monofilamentos o mul
tifilamentos hiladots en forma de filamentos continuos.
Se ha observado el hecho de que no solo la for
ma mecroscépica de la seccidn recta de la fibra, sino
también la estructura microscépicae de la superficie o el
interior de tal fibra, han de ser congideradas como fag

tor controlante del brillo de las fibras. Basts ahors,

; el brillo de las fibras ha sido considerado como basado

solo en la peculiaridad de forma macroscdpica de un fi-
lamento de fibra de superficie en estado relativamente
1ligo, obtenido por un sistema de hilado en himedos seghn
se discute, por ejemplo, en la .patente EE.UU. N2 2.939.201
6 2.939.202. Sin embargo, de hecho hay algunas dificulta
des en la simple manipulacidn del brille, de fibras he—

chas por cualquier sistema de hilado, a la luz de la for

" mg macroscoépica de las fibras. Por ejemplo, los medios

" para comunicar brillo a fibras que se fabrican por un

376008
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sistena de hilado en himedo, donde la forma de la see- |

cidn recta en que estd curvado el borde periférico de
la fibra eséé determinada por la correlacidn entre la
velocidad de dssolvatacibn, tras haber sido extruida en
el bafio de coagulacidn la solucion de hilado, y la ve-
locidad de dilucidn del disolvente y la formacidn de
wne estructura de envuelta-dnima-nicleo, no pueden con-
giderarse egquivalentes 2 la téenica de comuniear brillo
a fibras a hacer por un sistema de Hilado humedo, o un
sistems de hilado:en seco, donde se hace una forme pe-
riférica lisa y se reconoce una continuidad considera-
ble entre le forma de la seccidn recta del orificio de
hilado y la de la fibra.
Como resultado de repetidos experimentos so-

bre la base de este punto de vista, se ha confirmado
que los factores de comunicar brillo de seda a fibras
acrilicas, por un sistema de hilado en hifmedo en el que

se forma una superficie de borde periférico curvado pg
culiar, se hallan en la pecullaridad de forma nacroscd-
pica de la seccibn recta de una fibra acrilica que for-
ma un triéngulo'globalmenﬁe, y la forme curvade fina de
1o superficie de borde periférico de dicha seccidn rec-
ta triangular, segin se define por las férmulas relati-
we (1) y (2), ¥y que tal brillo puede ser determinado

cuantitativamente como correlacidn entre el indice de

 contraste de la fibra, definido por el dltimamente des-

crito 100 lggfho/l%), v el grado de lustre en superfi-
cie especular a 602, definido por JIS Z-8741 como un lus

tre en superficie especular de un angulo de incidencia

de 602, /
376009
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Ia éiguiente descripeidn se hard parcislmente
% por referencia a los dibujos adjuntos, donde la fig. 1
| as una viste del sistema de un aparato pare medir el in
dice de contraste, la fiz. 2 es una viste en planta del
5 . aparato, mostrando la formacién de la parte esencial de
la fig. 1, la fig. 3 es un grafico para explicar las
formas de los maximo en un papel de registro que repre-
genta las partes mas brillantes de una textura de punto
normal y la fig. 4 es une vista aumentada en seccidn
10 : recta, de uns fibra acrilica de la presente invencidn.
Prinero se explicaré aqui el grado de lustre
en superficie especular a 602. En la presente invencitn
el grado de lustre en superficie especular a 602 se mi~-
did segin el método definido en JIS Z-8741, usando un me
15 " didor de lustre GM-5 (fabricado por Murakami Color Tech
nical Ieboratory). Se preparé uns, probeta rectangular de
6 x 4,5 cm., de un cartén en el que se habian dispues-—
torparalelamente ¥ se habia pegado haces de fibras cuyos
rizos habian sido tensados y estiradoé bajo calentamien
20 . +0, y se midid on una posicién en que el angulo de inei
dencia era paralelo a la direccidn axial de la fibra.
Ahora se explicard el indice de contraste, que
guiere decir el brillo basado en la peculiaridad de for
me macroscépice de una fibra, en la presente invencidn.
257 | Fl indice de contraste se determina midiendo una mues-
tra S con un medidor de lustre microscdpico del tipo de
exploracién, congistente en un estabilizador ST de fuen
te eléctrica, estabilizador EST de voltaje, fuente L de
luz, sistema EL 6Ptico de lente de aumento, tubo R mul-

30 . tiplicador fotoeléetrico mdikl, amplificador-A, y siste

24.2.70 . 376{31\8



K ma REC de registro, que se muestran en la figura 1. Ha~ JER
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- ciendo referencias més en particular a la fig. 2, la fuen

. te de 1luz estd formade por una lémpara de incandescencia

de 12 V-30W, sitwde de manera que el éngulo de inciden
cia de la luz en le urdimbre de una muestra de textura

de punto, 10, pueda ser de 452, y un proyector 11 de co

- rredera que tiene una lente de uns distancia focal igual

g 54 mm. Le fuente de luz trebaje a un voltaje congtante

~ controlado por el estabilizador ST de la fuente cléctrie

10

15

ca y el estabilizador EST de voltaje, y estd situada de

‘manera que cuando se enfoca luz sobre 12 muestra la dig

tancia entre el centro de la lente del proyector 11 de
corredera y el punto de reflexidn de la luz sobre la su
perficie de la muestra S a medir serd de 54 mm. E1 vol-
taje se hace constante mediante el estabilizador ST de

la fuente eléctrice y el estabilizador EST de voltaje,

 mbviéndose el tubo 3 multiplicador fotoeléctrico en una

20

direccidn que corta en éngulo recto a la superficie del

papel en la fig., 2 estd situada en el mismo plano que el

~de la fuente de luz, y la muestra 10 de textura de punto

estd situada de manera gue su direccidn de urdimbre es

paralela a dicha superficie horizontal. Si la direccidn

~ de una normal levantada sobre la superficie de la mues-

25

30
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tra 10 de textura de punto forme un dngulo de 02, el &n

- gulo de reflexién de los hilos que forman la muestra 10

de textura de punto podrsd ser definido como 02. En un
soporte 9 de muestra, en forms de disco, dispuesto de
forma que puede girar en un plano paralelo al plano ho-
rizontal-anfes mencionado, la muestra 10 de textura de

punto es situada de tal manera gue su superficie corta
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en dngulo recto al plano horizontal antes mencionado, g

4 HAREN. ¥
coincide con la interseccidn de las respectivas extensio
nes de las lineas centrales de la fuente de luz y tubo
3 multiplicador fotoeléctrico. E1 tamafio de la muestra
10 de textura de punto es 450 mm de longitud, en las ai
recciones tanto de la urdimbre como de la trama, y el
contragte se mide mientras se mueve el tubo 3 multipli-
cador fotoeldetrico en direccidn paralela a la direc-
cion de la trama, a lo largo de la superficie de la mues-
tra de textura de punto;0,018 mm de longitud segin se
mide en éngulo recto con la direccidn de la trama y 3,6
mm. de longitud segin se mide a lo Jargo de la direccidn
de la trama. Para este £in se dispone entre el tubo 3
multiplicador fotoeléctrico y la muestra 10 de textura
de punto vn sistema EL Jptico de lente de aumento, gue
comprende un objetivo 8 de 10 mm de distancia foca y

11,1 aumentos, un tubo 7 de montaje de lentes y una cdme-

ra oscura 6. El tubo 3 multiplicador fotoeléetrico, que

tiene una ranura 4.dé¢ 0,2 mn de 1ohgitud a lo largo de
la direccién de la trama, y de 1,0 mm de longitud a lo

7’

largo de la direccidn de la urdimbre, para formar un &
rea de hilo fija a medir, esta provisto, tal como estd
conectado, de una etapa'13 que tiene una caja 2 de engra
najes de velocidad variable, alimentada con enersia de
un motor 1 de velocidad variable, para exploraoién al-
ternativa a velocidad fija. Se hace que la direccidn de

la trama de la muestra 10 de textura de punto, y la di-

‘receidn mévil de la etapa 13, se corten en dngulo recto
-entre si, y el tubo 3 multiplicador fotoeléetrico es des

‘plazado en 40 mm, mientras se mantiene uns velocidad

.. 376008
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sobre un vidrio 5 helado fijado a la cémara oscura 6.

Lo salida eléctrica del tubo 3 multiplicador fobtoelée-

trico es introducida, a través de un amplificador A cuyo |
voltaje se hace consbante de antemano mediente el dispo-
sitivo EST controlador de albo voltaje y el dispositivo
ST controlador de bajo voltaje, de la misma maners que
en el tubo 3 multiplicador fobtoeléctrico o fuente L de
luz, en tal registrador que tiene wi voltaje de fuerza
electromotriz inversa y wa anchura de escala total, de
0 a 2 mV, por el divisor de voltaje del sistema REC de
registro, tal como, por ejemplo, un registrador IER-124;
de Yokohawa Electric Machinery Menufacturing Company,
¥ se regigtrae en un pgpel de registro que se desplaza
mientras mentiene una velocidad constante de 60 mm/min
en dicha parte. |

Asi, como se muestra en la fig. 3, las parbtes
més brillantes finas reflejadas de la superiicie de hilo
de la muesbtra 10 de textura de punto serén registradas
como méximo Hyy Hy,y H5, veeees H y 7 las parﬁes oscuras
entre las partes mis brillantes serédn registradas como
valles L, Ly, I'B’ seees L, entre los maximos, respecti-
vemente, sobre el papel de registro. En la fig. 3, si
las slturas medias por unidad de longitud del papel de
registro, de los méximos y los valles entre los méximos,
son respectivamente ho vyl 0! el Indice de contraste que

representa el contraste en la presente invencidn sera

definido como sigue:

“\ f
4

RN
L N
:

H

)i
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t

i=n
x
Indice u i=2H 00 1og ( By
de contraste = 100 log . =nn = 1 0g TZE')
z
i=1

(3)

Por cierto, el indice de contraste de la mueg

tra de textura de punto estd determinado directemente

por el drea de la seccidn recta y la forma superficial

~ del mohofilemento gque forma la textura de punto, pero

tambidn estsd influido por factores secundarios tales co

mo la finure,.grado de rizo, finuro de hilo y mimero de

torsiones. En la presente invencidn, para evitar que las
influencias de estos factores secundarios contribuyan al
{ndice de contraste, se usa como muestra normelizada de
textura de punto una estructura de textura de punto he-
cha, formando filamentos o hebras cortadas, de 3 deniers,

en hilos gemelos de 52 deniers, torcidos de formas diver

' sas, con torsiones superiores de 410 T/m y torsiones in

feriores de 610 T/m, y haciendo las densidades de urdim

bre y trame, respectivamente, 17 hilos/25 mm, con una

miquina de hacer punto de galge 12. En el caso de fila-
mentos se usa una bextura.de estructura sencilla con 30
hilos/25 mm de densidad de urdimbre y 200 hilos/25 mm

de densidad de trames, hecha de 400 deniers de filamen-

tos no texturizados con filamentos dnicos de 2,5 § 3,0

‘deniers tejidos a punto por una méquina de hacer punto

‘con galga 12. Cuando mayor es este indice de contraste,

més transparente y mds fuerte es el haz luminoso puntual

s 11 -:5 ;? GB €E €3 53
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microsedpico reflejado por la superficie de la nuestra

de texturs de punto, y mas notable em el brillo visual.
Seglin observaciones hechas, incluso en el caso
de que lg forma macrosclpica de la seccidn recta de una

fibra se forme de manera que sea triangular, como se di

ce usualmente, & no ser que se perfeccione lz forma pe-

riférica curve microscdépice del borde periférico de la
fibra que tiene seccidn recta triangular, seré Qificil
esperar perfeccionar lg propiedad de contrasite que mueg
tra lz forma de borde periférico curvo microscdpico per
feccionada de la fibre definida por las férmules rela-
tivas 1 y 2 se forme o no es Juzgado por el valor numé-
rico del grado de lusire en superficie especular a 6082,

definido por JIS Z-8741. Se confirmd que, en caso de que

_este valor numérico mostrase més de 35, la forma curva

nicroscdpica definida por las férmulas relativas 1 y 2
se formaba en la parte de borde periférico de la fibra
triangular de ia presente_invencién. En caso de gque la
forme del borde periférico de la fibra hecha por el pro
cedimiento de la presente invencidn estuviese provista
de tal peculiarided de forma, sl brillo mostrado por el
producto final, hecho de las fibras obtenidas, hacia el
{ridice de contraste de 15 a.50, & mds preferiblemente de

20 a 40, y también se hizo claro el hecho de que se mosg

“trabg un brillo sedoso muy excelente épticamente.'Lo que

se ha de notar aqui, junto con la propiedad de contragte,

es el grado de lustre en superficie especular a 602, de

finido por JIS Z-8741, y que representa el brillo basado
en la peculiaridad de la forma microscdpica de la fibra.

Solo adoptando las condiciones especificas de hilado, 2

- 378003
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claradas p=zra alecanzar el segundo objeto de la presente

invencidn, deserito mds adelante, es posible hacer que

el grado de reflexidn en superficie especular a 602, que

define el nivel cuantitativo del brillo, corresponda al
nivel cualitativo del brille definido. como el {ndice de
contraste antes mencionado.

Se recumienda que el valor del grado de lusgtre
en superficie especular a GOQC,.en la presente invencidn
sea al menos 35. Se reconoce que en este caso el indice
de contraste adopta un valor de 15 a 50, o© nés preferi-
blemente de 20 a 40. Solo cuando se satisfacen simulté-
neemente estas dos condiciones, serd posible comunicar
brillo calmado sedoso a la fibra acrilica que tiene sec
cidn rectar triangular.

La fibra acrilica por sistema de hilado en hu
medo que tiene tales caracteristicas puede ser consegui
da comunicando a una fibra sintética acrilica una forma
especifica de la seccidn recta, representada por las
férmulas reletivas siguientes, por adopcidn de una serie
de condiciones de.hilado limitadas, aclaradas como medio
de conseguir el segundo objeto de la presente invencion.

Es decir, cuando se comunica a una fibra acri

lica hecha por un método de hilado en humedo, y que tie

ne globalmente seccidn recta trimgular, la peculiaridad

de forma microscdépica representads por las Férmulas re-

latives:

Va2
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se mantendrdn dentro del intérvalo de valores numéricos

deseado tento el grado de lustre en superficie especular
8 602, que muestra le actividad de reflexidn dptica del
monofilamento, como el Indice de contraste, que muestra
el brillo, entendido correctamente en forma del produc-
to final.

Ahora se deseribirdn en detalle las condicio-
nes de produccion de fibra para comunicar a uns fibra g
erilica la forma geculiar de seccidn recte definidga por
las férmulas relativas (1) y (2), es decir, los medios
concretos pars conseguir el segundo objeto de la presen
te invencidn.

ELl segundo objeto de la presente invencidn se
alcanze hilando vna solucién de hilado en un bafio de coa
gulacidn a una temperatura de -10 a 158C, ajustando las
concentraciones de sal inorgdnice en le solucidn de hi-
lado y solucién de coagulacidn, para que estén dentro
del intérvalo de las férmulas relativas:

2L X - y
-3 (4)

A
A

5=y 49 (5)

(donde y es la concentracidn de sal inorgdnica, en %,

-en la solucidn de hilado, y x es la concentracidn de sal

inorgénica, en %, en el bafio de coagulacidn), y mantenien
do la relacidn de suministro, definida como la velocidad
media de flujo de la solucidn de hilado a través del ori
ficio de Hilédo dividida entre la velocidad de arragire

del filamento de fibra coagulada, dentro del intérvalo

- 14 - 3?@ﬁ@%
4 Vo ) W o



de 0,5 a 3,0, en el hilado en himede de una fibra acrili (oWEERKE
ca ugando una hilera que tiene orificios de hilado en

forma de Y o aproximadamente en forma de Y, y comunican

vdo luego el filamento de fibre un estiramiento represen

5 tado por la siguiente férmula relativa:
16X, + 2.5%, - 3X; & 31 (1)

-(donde X, es la proporcidn de estiramiento en frio a

10  temperatura ambiente, X2 es la proporcidn de estiramien
to primaric en caliente, en agua caliente, ¥y X3 es la
proporcidn de estiramiento secundario por el calor de va
por de agua).

Es decir, por adopcidn de las condiciones li-

15  mitadag de produccién de fibra, antes mencionada, se pue
de producir una fibra acrilica que tiene una seccidn rec
ta triangular en la que la parte de borde periférico es
t4 finemente curvade y se mantienen dentro de un intér—
valo adecuado tanto el indice de contréste como el grado

20 de reflexidn en superficie especular a 60¢2.

Segin el hallazgo de los autores de la presen

te invencidn, cuando el indice de contraste definido por
100 lg(ho/lo), basado en la peculiaridad de forms macrog
cdpica de la-seccidn recta de une fibra, estd dentro del

25 intérvalo de 15 a 50, o mds preferiblemente de 20 a 40,
y se hace que el valor del grado de lustre en superficie
especular a 602, basado en la peculiaridad de forma mi-
croscépica, sea al menos 35, se comunicard a la fibra &
crilice un brillo calmado sedoso. Agqui, el valor de la

30 superficie especular a 602 puede ser representado cuan-

24.2.70 - 15 37(‘@@8
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titatlivemente como funcién de la multiplicacidn por es-
tiramiento, en una serie de operaciones de estiramien-
o desde el esbtiremiento en frio hasbta el estiramiento

secundario por el calor de vapor de agua. Segin los re-

sultados de experimentos hechos por los aubtores de la pre

sente invencidn, se reconocid un alto grado de correla-
c¢idn entre el valor It medido del grado de lustre en su-
perficie especular a 602 y la mulbiplicacién por esti-
ramiento, ¥y se aclard que el valor supuesto I’o del gra-—
do de lustre a 602 podia ser representado por la siguien-
te foérmule (6), en funcidén de las multiplicaciones por

estiraemiento individuales Xh, Ly XB'

‘-I:o = 66 - ’IGX,] - 2. 5X2 + 5X5 (e)

Es decir, para mantener el valor del antes men-
cionado indice de contraste, entre 15 y 50, o mas prefe-
riblemente entre 20 y 40, segin se recomiends en la pre-
sente invencién, es necesario mantener una forma curva
determinada en la parte del borde periférico de la sec-
cidn recta de la fibra, y mantener en al menos 35 el va-
lor del grado de lustre en superficie especular a 602,
que es un brillo basado en la peculiaridad de forma mi-
croscépica.

Como medio de conseguir este objeto, se propo-
ne adoptar una serie de operaciones de estiramiento de-

finides por le siguiente férmula relativa:

16X, + 2.5%, - 3X; =< 31 (7)

i
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f deriveda de la férmuls relativa (6) antes mencionada.

? - .
Ademds, no se desvia en nada del espiritu de la inven—

cidn la aplicacidn de un lavado con agus desolvatadoras

| disolvente al filemento de fibra gque ha salido del ba-
' fio de comgulacidn o que ha sido estirado en frio segin

" un procedimiento normal en tal operacidn de produccidn

de fibra, para proporcionar unsa operacién de secado enitre
el estiramiento primario en ague caliente y el estira-
ﬁiento secundario por el calor de vepor de agua, 0 apli
car un tratamiento térmico relajador, en condiciones apro
piadas de temperatura, al filamento de fibra, tras el es
tiramiento secundario. '

El hecho a obgervar es que cuando se adopta
una serie de condiciones de estiramiento definidas por

las formulas relativas antes mencionadas, el valor L del

- grado de reflexidn en superficile especular a 602 mogtra

do por una fibra real, y el valor I, del grado de refle
xién en superficie especular a 602 tedrico, calculado por

la férmula reletiva (6) antes mencionada, mostrardn une

 correspondencia muy grande, dentro de + 6.

Es innecesario decir que en la produccidn de

fibras scrilicas por un método de hilado en himedo, e

caso de Qque una serie de condiciones de produccidn de
- fibra, desde el hilado al estiramiento, se desvien del
- intérvalo que puede ser tomado por las operaciones com-

. binades integralmente entes mencionadas, no se podrd esg

perar que se forme una forma de borde periférico peculiar

con la que se mejore notablemente el brillo, ni, natural

mente, obtener una correspondencia deseable entre el gra

- do de lustre en superficle especular a 602 y el {ndice

376008
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de contraste, entre si.
Al poner en préctica la presente invencién, es

preferible que la temperatura de la golucidn de hilado

" esté comprendida enmtre 40 y 802C. Si la temperatura de

le solucidn de hiledo es menor que 402C, la presion de
retorno sobre la hilera aumentard, y se estorbard la con
tinuaecidn de un hilado suave. En el caso de que la tem—
perature de la soluecidn de hilado sea mayor que 80°C, la
composicidn formadora de fibra sers coloreada, ¥ se re~
ducird notablemente el valor comercial de la fibra obte
nids.

‘ Ademds, al poner en practica la presente inven
cidn, en el caso de que las condiciones del bafio de cog.
gulacidn se desvien del l{mite inferior definido por las

férmulas relativas (4) y (5), la velocidad de coagula-

cidn de la solucidn de hilado sumentaré en exceso, se

formard ume estructura de envuelta-dnime-nieleo, y se im
pedird comunicar un borde periférico curvado determina-
do, en el primer objeto de la presente invencibn, a la
fibra scrilica. Por otra parte, es sabido que en el ca-
s0 de que las condiciones en el bafio de coagulacién gexce
dan del limite superior de las férmulas relativas (4) y'

(5), la velocidad de coagulacidén del filamento de fibra

‘se reducird notablemente, los filamentos de fibra. se pg
sardn entre si, y el hilado continuo serd impedido, ¥,
afn en el caso de que se continde el hilado, los fila-

imentos de fibra tipo gel obtenidos seran lavados ctn a-

gue en forma mo coagulada, por tanto serén desvitrifica

dos, y se reducird su calidad. En la presente invencidn

s necesario tomar un intérvalo de 0,5 a 3 como rglacién

37609
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épréferiﬁle de suministro de la solucién de hilado. Tal
frelacién de suministro es particularmente requerida con
el fin de mantener un hilado estabilizado. Usualmente,
jén caso de que la relacifn de suministro sea mayor gue
3, incluso si se adopta una forme del orificio de hila-
‘do en forma de Y, o aproximadamente en forma de ¥, la for
‘ma de la seccidn recta del-filamento de fibra realmente
_obtenido serd aproximadamente cirdulaf, y serd diffcil
'formar unacpéculiaridad de forma micrbscépicé de la sec
cidn rects de uns fibra conocida como 1o que se llama

una fibre con seccidn recta de forma diferemte.

El filamento de fibra que ha pasado por el ba
fio de coagulacidn es sometido luego & una serie de operg
‘ciones de estiramiento definidas por la férmula relati-
va (7), es decir, el estiramiento en frio a temperatura
ambiente, el estiramiento primario en caliente, en asgua
caliente, ¥ ademds el estiramiento securidario en un medio
calentado con vapor de zgua. Entre estas operaciones de
egstiramiento, el estiramiento en frio y el estiraﬁiento
primgrio en caliente dan al filamento de fibra un alar-
gamiento sustancial, sin destruir la estfuctura envuelta-
énime~micleo formada principalmente en la operacidn del
baflo de coagulacidn, aceleran la orientacidén de los com
.ponentes forﬁadores de fibra, dan al filamento de fibra
la resgistencia requerida, y se convierten en factores pa
ra formar una forma curvada apropiads, definida por lss
Pérmulas relativas (1) y (2), en la parte del borde peri
férico del filamento de fibra. Por otra parte, el fila-
mento de fibra sometido al estiramiento primario en ca-

liente es secado segin un procedimiento normal, es con-

w- 3706008
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“ducido luego o un medio de calentamiento con vapor de g M

gua, yes sometido al estiramiento secundario. Tal esbi-
ramiento secundario es para estirar més el filamento de
fibra que tiene la forma del borde periférico curvado for
meda por una serie de operaciones, desde el bafio de coa
gulacién al estiramientd primario en agua caliente, de
manera que se puede comunicar a la fibra sorilica obte-
nide Ffinalmente un grado de lusire en superficle especu
lar a 602 ¢ indice de contraste desesbles. Por las for-
milas relativas (6) o (7) se entenderd que para elevar
el wvalor del grado de lustre en superficie especular a
602 es eficaz fijar la relacidn de estiramiento en frio
¥ la relacidn de estiramien?o primario en agua calientbe,
de manera que sean 1o menofés posible,; y fijar la rela—
¢idn de estiramiento secundario por calor de vapof de &
gua de manerg que sea lo mayor posible, y particularmen
te hacer pequefia la relacibn de estiramiento en frio.
El hecho de gue el valor L, calculado del gra
do de lustre en superficie especuler a 602, definido por
le proporeidén X, de estiramiento en frio, proporcidn X,
de egtiramiento primario en caliente, en agua caliente,
y proporcion X, de estiramiento secundario en calénte,
por calor de vapor de agua, muestre una correspondencia

muy favorable, dentro de %6, con el valor L realmente

medido del grado de lusire a 602 mostrado por una fibra

serilica que tiene uma forme peculiar de seccidn recta
basada en la presente invencidn, y muestre también una
correspondencia favorable con el valor del indice de con
traste de 100 log(n /Z ), aue es un brillo basado en la
peculiaridad de forma macroscépica de la seccitn recta

- 20 -
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: de la fibra, serd un hallazgo a observar, respecto a que

" 1la evaluacidn cuantitativa y evaluacidn cuslitativa del

brillo pueden ser previstas totalmente.

Como compuestos mondmeros copolimerizables con

' el acrilonitrilo, que forman una fibra de acrilonitrile

de la presente invencidn, se pueden enumerar esteres a-

crilicos tales como acrilato de metilo y acrilato de eti

" lo, ésteres carboxilicos vinilicos, tales como formato
de vinilo y acetato de vinilo, estireno, alfa-metilesti

reno, cloruro de vinilo, cloruro de ¥inilideno, metacri

lonitrilo, amidas tales como acrilamida, metacrilamids

'y alfa-metilangretalamida, y sus derivados N-sustituidos,

deidos mono~ y dicarboxflicos insaturados tales como dei
do acrilico, dcido metacrilico, dcido itacdnico y deido
maleico, y sus sales, dcidos sulfdnicos insaturados ta-
les como &cido alilsulfédnico, deido metalilsulfdnico ¥y

decido estirensulfdnico, y mondmeros insaturados que con

tienen nitrdgeno bésico, tales como vinilpiridina y sus

derivados, vinilpirrolidons, metacrilato de dimetilaming

etilo, cloruro de 2-hidroxi- y 3-metacriloxipropilirime

tilampnio. Ademds, como soluciones acuosas de sales inor

génicas, & usar como disolventes, y soluciones coagulado
‘ras, en la presente invencidn, se pueden mencionar las

‘soluciones gcuosas de tiocianatos tales como tioeianato

sbdico, tiocianato potésico, tiocianato edlcico y tiocis

nato amdnico. Ademds, también se pueden usar sales tales
‘como cloruro de ecinc, cloruro célcico, perclorato sédico

¥ perclorato potasico.

Ie presente invencién ha revelado que el bri-

1lo de una fibra acrilica por un sistema de hlado en hi

378008
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nodo puede sexr deberminado por la correspondencie de los

niveles cualitativos y cuantitativo del brillo, basadas
en las peculiaridades de forma macroscopica y microscd-
pica de la seccidn recta de la fibra y un medio concre-
to pare comunicer a fibras acrilicas tal forma peculiar
de la seccidn rects y tal brillo, ¥y es un hallazgo muy
significativo en el que el brillo, que ha sido bastante
discutido solo como caracteristico d_e fibras sintéticas |
por un sistema de hilado en himedo, es sistematbizado pa-
ra que sea gplicable, incluso a la mejora de las evalua- i
ciones cuantitabiva y cualitabtiva de fibras sintéticas
acrilicas por un sistema de hilade en fusién que tiene
una forms peculiar de la seccidn recta. Ademds, como efec
to adicional de la presente invencidn, se pueden mencio-
nar la mejora del tacto y del volumen, basados en la pe-
culiaridad de forma de la seccidn recta de la fibra.

Estos efectos sorprendentes de la presente in-
vencibén solo pueden ser conseguldos combinando integral-
mente los requisitos de constitucién antes mencionados,
¥ dan una sugerencia muy eficaz para la mejora del bri-
1llo de fibras acrilicas por un método de hilado en hime-
do, que ain no ha sido aclarado sustancislumente.

L continuacidén se presentan ejemplos de la pre-
sente invencidén. Sin embargo, 1a presente invencidn no
estd limitada en absoluto por las descripeiones de estos
ejemplos, en los gue, a no ser que se especifique otra

cosa, el tanto por ciento estl basado en peso, por regla

general.

i
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Dog clases de soluciones de hilado, con una

.concentracién de copolimero de 11,3%, y une concentra-

¢idn de NaSCE del 37%, preparadas respectivamente disol

viendo en una solucién acuosa concentrada de NaSCN wun cQ
polimero preparado copolimerizendo acrilonitrilo, acri-

lato de metilo y metalilsulfonato sédico, en proporeidn

‘de 91/8,73/0,27, y un copolimero preparado copolimerizan-

do merilonitrilo y acetato de vinilo, en proporcidn de
89/11, como componentes formadores de fibra acrilica, fue
ron calentadas a una temperatura de T02C y fueron sumi-
nistradas a un bafio de coagulacién congistente en una
solucidn acuosa de 12% de NaSCN a una temperatura de -32C,
usando una hilera que tenfa la forma de seccién recta men
cionade més adelante.

Como dispositivo de hilado se usé une hilere
de oro-platino en la que se hicieron 50 orificios en for
ma de Y, en cada uno de los cuales se dispusieron radial
mente tres ranuras rectangulares, de manera que la dife
rencia de fase pudiera ser 1202, la loﬁgitud degde el
centro de las zonas de cruce de las renuras radiales hag
ta el extremo de la ranura, en la dirececidn longitudinal,
fué 0,15 mm, y la anchura de ls ranura fué 0,003 mm. Se
hizo que el valor de la proporcidén de suministrodde di-

cha solucidn de hilado, en el bafio de coagulacidn, fue-

ra 1,8. Se hizo que la velocidad final de hilado por la

salide de le mdquina de estiramiento con vapor de ague
fuera 140 m/min. Asi, el filamento de fibra hilada fué
sometido a coagulacidn en el bafio de coagulacidn, a es-
tiramiento en frio a temperatura ambiente, a lavado con
agua, a estiramiento primario en caliente en agua hirviendo,

376008
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a secado bajo las condiciones de temperatura de una tem

‘peratura de termémetro hmimedo de 1159C y una temperatu-

ro, de termémetro seco de 709C, aplastamiento, estira-~
miento secundario por calor de vapor de agua & 12020,

tratamiento térmico de relejemiento en atmdsfera de calor

de vapor de agus a 12780, y tratamiento de secado por ac

‘cidn de calentamiento seco a 1052C, para hacer una fibra

acrilica que tenfs una seccidn recta triangular.
Aqui se variaron la proporcidn 11 de egtira-—
miento en frio, proporcidn X2 de egtiramiento primario

y proporcidn X3 de estiramiento secundario. La corres-

-pondencia con el grado de lusire en superficie especular

a 602, de la fibra acrilica obtenida, se muesira en la

siguiente tabla 1.

e
€
&)

‘?
d
v

- 24 -



pAZ A o‘o2 2% 2 gtz u i €D
S 6¢ 802 2% 2 2 " oo €D
¢g 25 9%¢L 2% z g% ; 6 €2
&
H#e 82 oL oL g e n 8
£ m.v!,uﬂ
e b2 oL o't g e u 4 )
(414 oc oL (AR 9 s u 9 :
14 42 oL mm:\ G m:\ u 4 :2/
X2 44 oL 29¢L 4 afL " 1 !
Vi ot oL gete ¢ a‘L u ¢
btz 41 oL gete 2 QL u 2
ga 8% oL rir 4 gL St 0OTP9s oOgBUOFINS
~TTT8%9m/0TT90m Op 0O
lwﬂﬂnow\OHdHPHQOHﬂﬂod L
509 ® 309 ® Ternoed 03 %% °x b waqiy op sezopew 5N
Zetnooedse oTOTF B OTOTIXedns - U9 THRITASO ~I0T sajueuoduon
JTodns ue oIgsny ue Ixgeny op 8p T304
8p ovdnw Tep ©4 opeId Tep Op uoToxodoxg
Tondng 97 JoTBAs -—-TpOW T JOTeA
_ U etaeg
-
[n

L 4

4.11



074
49
8t
14
HC

¢s
8th
cir
e
by
Lir
8¢
14
62

Litr
cir

62

64

cs
62

¥EIETHR

119

9tle
o‘Le
gtae
g‘sl

oL

9‘Le
ALt
ggl
oL
e
oL
AR

2fLe

76
6%
¢*9
ALY
oL

n N NN N

6%l
¢to
AL
oL
0‘9
o'+
o'¢
o‘e
2s

NN NN AN

A N NN

Y S A VB s VIR o AR o VIR o VNN oV R A B

[}

OTTUTA ©P 03
-en908 /OTTIQTUOTTIOV

1
1)
1]
L]
#
"
n

0OTPOS 028UOTTNS
~TTTB30u/0TT3oW 9D 04
~8TTI08/OTTIGTUOTTIOV

a2
e
ce
(14

e
oc
6L
1512
A%
oL
SL
L
¢L

clb

- 26 -

(*auoo) T eLIAeS

4.11.71,



, 1y
Ademds, yara hacer igual a 3 deniers la finu- ﬁgém;g
" re del monofilamento de la fibra acrilica finalmente ob R
tenida, para que fusra conveniente medir el Iindice de
contraste, se vari¢ en el hilado la proporcidn de sumi-
5  nistro en las condiciones de hilado antes mencionadas.
Se midieron realmente los valores de 2, Py & que repre
gentan la peculiaridad de la forma de la seccidn recta
de la fibra obtenida, y también se midieron el {ndice
‘de contraste y el grado de lustre en superficie especu-

lar a 602, Se muestran en la tabla 2.

i) (’i ~m A
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Se entenderd, por una serie de estos resulta -
dos de ensayos, que en caso de que no se satisfagan las
condiciones de la solucidn de hilado y del bafio de coa-
gulacidn definidas por las férmulas 4 y 5 y las condi-
ciones de estiramiento definidas por la fdérmuls 7, el
valor medido del grado de lustre en superficie especular
a 602 se desviard del intérvalo deseable en la prescnte

invencidn, y, por tanto, también se reducird la propie-

.dad de contraste de la fibra.

Ejemplo 2

Se preparé una solucidn de hilado con una con
centracidn de copolimero del 11% y una concentracidn de
NaSCN del 44%, disolviendc en una solucidn acuose concen
trada de NaSCN un copolimero preparado copolimerizando
acrilonitrile, acrilato de metilo y dcido metalilsulfénico,
en proporcidn de 91/8,7/0,3, como componentes formadores
de fibra acrilica. Ia solucidn de hiledo, a una tempera-
tura de 608C, fué suministrada a un bafio de coagulacidn
consistente en una solucidn acuosa de NaSCN a una tempe-~
ratura de -39C, mientras se mantenfa una proporcidn de
suministro de la solucidn de hilsdo igual a 1,5. Se usgd
como hilera une hilera de oro-platino que tenia 4180 ori
ficios en forma de Y, en cada uno de los cuales se dig-
pusieron radialmmte tres ranuras rectangulares, de mane-
ra que la diferencia de fase fuera 1202C, Ia longitud deg
de el centro de la interseccidn de las ranuras radiales
hasta el extremo de la ranura, en la direccidn longitudi

nal, fuera 0,16 mm en cada uno de dos lados y 0,20 mm en

el lado restante, y la anchura de cada ranura fuera 0,03 mm.

376008
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Ias condiciones de hilado, salvo las relacio- [

nes de esbiramiento, fueron iguales que en el ejemplo 1.

En la tabla 3 se muestra la tendencia del grado de lus-

tre en superficie especular a 602 con la veriacidn de la

multiplicacidn de estiramiento.

. Tabla 3
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i
Ejemplo 3
" Se prepard una solucidén de hilado con una con
centracidén de copolimero del 11% y una concentracion de
NaSON del 48%, disolviendo en una solucidn acuosa con-
centreda de NaSCN un copolimero preparsdo copolimerizan
do scrilonitrilo, acrilato de metilo y metacrilato de

dimetilaminoetilo, en proporcidn de 88/9/3, como compo- -

nentes formadores de fibra acrilica, y fué mantenida a una

" femperatura de 502C y fué hilada en un bafio de coagule-

cidn de una solucién acuosa de 12% de NaSCN. Se usé co-
mo hilers hecha de un policarbonato, y en la que se hi-
cieron 3108 orificios de hilado que tenian la misma for
ma de abertura que en el ejemplo 1, ¥y una hilera del
nismo material en la gue se hicleron 15000 aberturas cir
culares de un didmetro de 0,095 mm. Se hizo. una fibra
acrilica de 3 deniers segin todas las mismas operaciones
que en el ejemplo 1, salvo en que la relacidn de suminig
tro de solucidn de hilado y las relacivnes de estiramien
to fueron vsriadas, respectivamente, como se muestra en
la tabla 4. También se mencionan en la tabla 4 las pro=-

piedades fisicas de las fibras outenidas.
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! tada en Japén, el 3 de Febrero de 1969, bajo el nfmero
‘ 8366/69, se acoge a l.os beneficios del articulo 51 del
vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial.

REIVINDICACIONES

g | Los puntos de invencidn, propia y nueva,
que se presentan para que sean objeto de esta solicibud
de Patente de Invencidén en Espafia, por VEINTE aflos, son
los siguientes:
E 1.~ Un procedimiento para producir fibras
» acrilicas .de. brillo mejorado, caracterizado por extivuir

una solucidn de hilado en un bafio de coagulacidén, a una

S e pRARES P

Esta solicitud que corresponde a la presen!

: Temperatura de =10 a 159C, ajustar la concentracién de 1g |

“#al:inorgénica en la solucidn de hilado 7 la solucidn

. de coagulacién para que esté en una gama de las férmulas

- relativas
-2 €x- L <3 (3)
h i S .
35 Sy €49 (5)

. (en las que Yy es wna concentracidn de sal inorgénica
(en %) en la solucién de hilado, ¥y x es una coné%ntra—
“cidén de sal inorginica (en %) en el bafio de coagulacidn)
Y mantener la proporcidén de suministro definida como la

velocidad media de flujo de la solucién de hilado a tra-

o N M 2
I7RN0Y

- 34




vés del orificio de hilado/velocidad de descarge del fi-

lamento de fibra coagulado, en un intervalo de 0,5 a 3,0 %

en el hilado en himedo de wna fibra sintética acrilics,

‘utilizendo una hilera que tiene orificios de hilado en

5 !forma de Y o aproximademente en forma de Y, y, a continug :
|
cidn, realizar un estiramiento representado por la si-

l »
'guiente férmula relativa

|
4

16X, + 2,58, - 3X; S 31 (7)

i
1

i (en la que X& es la proporcidn de estiramiento en frio

a la temperatura ambiente, X, es la proporcidn de esti-

10 ;ramiento en caliente, primario, en agua caliente, ¥y Xé
les la proporcidén de estiremiento secundario por calor de |
fvapor).
| 2.~ "UN PROCEDIMIENTO PARA PRODUCIR FIBRAS

| AGRILICAS DE ERIIIO MEJORADOM,
|
!

15 Tal y como se ha descrito en la Memoria
;que antecede, representado en el dibujo que se acoupaila,
?y Para los fines que se han especificado.
Esta Memoria consta de treinta y cinco ho-
gjas escritas a maquina por una sola cara.
' Medrid, 11 ENE 1972
i
f
15.40 70.
G’nDo Sn -
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