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PROCEDIMNIENTO PARA LA PREPARACION DE FIBRAS LI POLIMEROS
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SHlvitondss AMERICAN CYANAMYD COMPANY, entidad norteamericana,
residente en Bexdan Avenue, Township of Wayne, Esta-

do de New Jersey,XE. UU. de 4.

Bsta invencidn se relaclona con un
procedimiento para la produccidn de fibras acrilicas
qﬁewcontienen, disfribuido'on las mismas, un ppli(vin;;
cianoetiléter) como una fasé-separada continua pox todé

5. . la longitud de la fibra; estando separada dicha fase de
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polmétcr de dicha fase de-poliacrilonitrilo y sepa¥adad
entre si por espacios vacios.
En particular, est# invencidn se res
laciona éon fibfas acrilicas en laé cuales se obtienen
5. me joras en propiedades higroscépicas, antieététicas, lug
trosa§ y de blandura. El procedimiento implica‘la hilatura?
en himedo de una solucidn polimera que comprende una mez
cla de un polimero de acrilonitrild v un poli(viniicia~
noetiléter), en el que, durante el proceso de hilatura,
10, se presenta una separacidén de fases de los pollmeros,
gue se traduce en la distribucidn del poli(vinileciambo-
etiléter) dentro de dicha fiﬁra como una fase separada
continua por toda la longifudvde la fibras desunida del
polimero de acril;nitrilo & separada del mismo por un es
15. pacio vacio, La fibra résultante presenta una apariencia
en la cual el poli(vinilcianoetiléter) tiende a verse co
mo una dispersién simllar & un .rayade en el interior de
la fibxra, | |
En la técnica anterior ya es conocido
20. que pueden consegulirse mejoras en las propiedades de las
fibras acrilicas mezclando un poli(vinileianoetiléter)
con un polimero de acrilonitrilo, Por ejemplo, en la pa-
tente USA N¢ 2,938,008, del 24 de mayo de 1960, de Hare
ée describe una fibra de propiedades mejoradas, la cual
25. . estd basada en una mezcla homogénea de un polimero de
acrilonitrilo y un poli(vinilcianoetiléter), Las mejoras
en las propiedades resultantes consisten en la resisteu-
te a la abrasifn, anti-fibrilacién y capacidgd de taﬁidOG'
A este respecto, los polimeros no solo son mutuamente so ,

30. lubles en el disolvente del polimero sino que son compas=
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tibles entro si en la Fforma Ffibrosa. Las mejoras en prOr;
pliedades resultantes consisten en aﬁuellas asociadas con
una distribucién homogénea de polimeros por toda la es-
tructwra fiibrosa y no existe ninguna separacidn de ques
do los polimeros compalibles.

Do wncuoxdo con la presonte invoncidn,
so proporciona una fibra acrilica que compronde un po-
1fmero de acrilondtrilo y un poli(vinilciantootiléter),
ostando presente diclio étexr en una cantidad que oscila
desde ol 2 al 25 % on peﬁp aproximadamonte, basado en el
peso tobal de la fibra, y estando distribuido como.una
fase separada dentro de dicha fibra, extendidndose conw
tinuamente dicha fase de éter por toda la longitud de la
fibra y estando desunida de dicho polimero de acriloni-
trilo y separada del mismo por un espacio vacio, estando
eterifiCado el poli(vinilcianocetiléter) con grﬁpos ciang
etilo en un grado comprendido entre el 55y el 75 %
aproximadamente de la eterificacidén completa teérica con
acrilonitrilo.

Segin la presente invencidn, se pro-

" porciona un procedimiento para preparar las fibras an-

tes descritas, cuyo proceso comprende la preparacifn de
una solucidén homogénea de hilatura én un disblvente ade~
cuado de polimero de un polimer§ de acriloniﬁri;o y de

2 a 25 % en peso aproximadamente, basado en el peso to-
tal dei.polimero en dicha solucidén de un poli(vinilcia-
noetiléter) que estd etérificado en un grado comprendido
entre el 55 y el 75 % aproximadamente de la eterificacidn

completa tedérica con acrilonitrilo, la hilatura en hime-

do de dicha solucidén polimera en un coagulante para di-
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chos polimeros, el lavada de lés filamentos coagulados
himedos-gelificados asi formados, 6l estirado del fila-
mente himedo-gelificado v eltéecado del. filamente estl-
rado.

Las fibras de la presente invencidn
poseen unas propiedades mojoradas con respecto a las fi-

bras acrflicas convencionales, tales como las propicda~

" des de brillantez, hidroscopicidad y blandura y tienen

una tendencia reducida a la acumulacidén de cargas elec-
tricas estdticas. Las fibras exhiben la apariencia de
tener una dispersidn Ivyadé3o listada del poli(vinilcia
noetiléter) en las mismas,;aunque dicho poliédter estd
dispersado como una fase‘separada dentro-de la fibra,
extendiéndose conéinuamente por toda la longitud de la
fibra como una fase¢ separada desunida de la fase del po-
1imero de acrilonitrilo y separada del mismo por espa-

[y

cios vacios,

Como polimero de acrilonitrilo gque
puocde . emplearse on la presente invéncién se puedelr men-
cionar a los polimeros de acrilonitrilo formadores de fi
bras convenqionaies, asi coﬁo a los copolimeros gque cone~
tieneh como minimo un 70 % en peso de acrilonitarilo.
Igualmente puede emplearse una mezcla de dos o mds de ta
les polimeros. Se conocen numerosos mondémeros de tipo
vinflico que-son éopolimerizableé con el acrilonitrilo y
proporcionan unos copolimeros formadores de fibras doeseg
bles. Tales monémeros de tipo vinilico pueden emplearse
simplemente o en mozcla con acrilonitrilo en tunto en
cuanto su concentracidén total en el copolimere no seu su

perior al 30'% en peso aproximadamente,
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Como poll(V1n¢101unoetlleteres) dtd-’

les en la prosente invencién, se pueden mencionar a los

de férmula general:

H ~ (I 2 C" 5
CII,;CHQ
en la guo m + n representa ol contenido total del poli-

mero y m representsa del 55 al 75 p aproximadamente del

* contenido total, siendo R hidrégeno o un grupo acetilo,

Bl peso molecular del polimero puede variar ampliamente
y no constituye un factor critico. Normalmente, se em-
plean los poliméros correspondientes a aquellos en los
que el alcohol polivinilico no sustituido tieme un pe-
so molecular del érden de.10,000 a 100.000 aproximadamen
te,

Un procedimiento tipico para la ob-
tencidn de un poli(alcoholvinilico) consiste en la poli-
merizacién de acetato de vinilo y la ulterior saponifi-
cébiéﬁ del polimero resultante. El tanto por ciento de
grupos hidroxilo producido§'dependepé del grado en el
cual se efectue la saponificacidn., Para obtener el ciano
etiléter, el poli(acetafo de vinilo) saponificado se ha-
ce reaccionar con acrilonitrilo bajo condiciones alcali-
nas y, puesto que tales condiciones efectuan también la
saponificacidén, resulta posible llevar a cabo simultée
neamente la saponificacidn y la eterificacién., Asi, -los
poli(vinilcianoetiléteres) dtiles. se: obtienen fécilmen-

te mediante saponificacidn y eterificacidn controladas



del polif{acetato de vinild). Como antes se ha indicado,
el empleo del poli(vinilciancetiléter) deberd ser en una
cantidad comprendida centre el 2 y el 25 % en peso apro-
ximadamente, basado en el peso total del poliuero,

5o En el caso de que el valor de m en la
férmula anteeriormente dada sea inferior al 55 % aproxi-
madamente, el poli(vinilcianoetiléter) se disuelve del
filamento exfruido en el bafio coagulante, en la etapa
de lavado que sigue a continuacidén o en ambos, y no esﬁ;

10, rd presente en la fibra final, Por otro lado, si el va-
lor de m es superior<al 75 % ;proximadamente, el poli(vi
nilcianoetiléter) llegard a ser compatible con el polie
mero de_acrilonitpilo y no. se obtendrd entonces la sepa-
racién y fase desunida deseadas. En el caso de qué el

15. contenido en poli(vinilcianocetiléter) sea inferior al
2 % en peso aproximadamenfe, basado en el peso total del
polimero, dicho contenido ﬁo proporcionard ninguna mejo=
ra significativa en las propiedades de la fibra resul-
tante, Por otra parte, si el contenido de poli(vinilciang

20, etiléter) es superior al 25 % en peso aprox#madamente,
basado en el peso total del polimero, las fibras gelifi-
cadas e hinchadas despuéé del secado, independientemente
de la'temperatura de sgcado.tenderén a pegarse entre s,
aparentemente debido a lea incapacidad para combinar cl

25. i poii(vinilcianoefiiéter) como una fase separada dentrq
de la fibra. | .

Como disolvente paxra preparar la solun
cidén de hilatura de los polimeros, puedear utilizarse los
disﬁlventes organicos o los disolventes de sales inoyrgd-

30, nicas y dcidos inorginicos., Por ejemplo, como disclven-
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tes organicos, puede emplearse dimetilformamida,” dime- :

L\ Ay gy,

tilacetamida y dimetilsulféxido. Como disclventes de sa-
les inorgénicas, pueden emplearse, poxr ejemplo, soluclo=
nes acuosas concentradas de tiocianatos, tales cpmo'los

tiocianatos de sodio, potasio, amonio y calcio y moezclas
de estos, soluciones acuosas concentradas de cloruro de

zinc y soluclonons acuosas concontradas do cloruro de lLi

tlo, Como soluciones de deidos inoxrgduicos, por ejemplo,
pueden omplearse dcido nfirico y dcido sulfirice, acuo=-

sos3 concentrados, ‘

. Como coagulante para la solucién del
polimero hilado, se empleai normalmente los coagulantes If
quidos emﬁleados generalmente en la hilatura en hdmedo,

N -
teniendo en cuenta las relaciones iddéneas entre el di-
solvente del polimero y el coagulante, como ya es bien
conoq%do en la téonica. Por ejemplo, entre los coagulan-
tes adecuados, se encuentran el agua, las soluciones acug
sas de las sales o &dcidos inorgédnicos antes iudicados,
en las cuales la concentracidén de sal o &cido no es su-
perior al 20 % en peso, soluciones acuosas de Llos disole
ventes organicos antes indicados, en las cuales la con-
centracién del disolvente orgénico es del drden del 20
a1‘70 % en peso de las mis&as, o polietilenglicol.
) En la realizacién del proceso de la
presente invencidén, se prepara. una solucidn de hilatura
disolviendo el polimero de acrilonitrilo y el poli(vi-
nilcianoetiléter) en un disolvente adecuédamente selec~
cionado, Con preferencia, csta solucién se prepara di-
solviendo primeramente el poli(vinilcianoetiléyer),en al

menos una porcidén del disolvente seleccionado, afiadiendg

e - P
B R DAY A
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se entonces ol ncrilonitrilo mieniras se efcctua cuale

quier ajuste recesario del contenido en disolvente, Geng
ralmente, se prefiere ajustar el contenido en polimero &=
la solucidn de hilatura a un 10 - 30 % en peso aproxima-
damente, basado en el peso Lotal de la solucidn de hilém
tura, No obstante, no es necesario restringlr el counto-
nido en polimero del bafio de hilatura a esta gama espe-
ci{fica puesto que los factores.tales como la viscaﬁidad
de la éoluoién, temperatura de la solucidén de hilatura v
naturaleza dei disolven#eﬂnénf;gepcian las concentracio-
nes en polimero ttiles en casos esbedificos.

La solucidén polimera se hila en hime-
do en un coagulante aprepiado, de acuerdo con los proce~
508 convenoionaieé. Después de 1a>coagulacién, los fila=
mentos se lavan, se estiran y se secan, segin los proce-
s0s convencionales, con la excépcién de que la temperatu
ra de secado no deberd éer‘suéerior a 115¢C aproximada~-
mente, ya que el secado de los filamentos himedos-gelifi
cados a temperaturas mids elevadas, tenderd a que se pre
sente un pegado de las fibras ontre sf, Después del sc-
cado, pueden llevarse a cabo otras etapas convenciona-
les normalmente empleadas, segin se desee.

. Aungue no se conoee por cierto nine-
gin mecanismo responsable de las fibras de la preseante
invencidn v los inventores no desean por otra parte ro-
lacionarse con una teoria particular, se sﬁgiere la si=~
guiente teoria, Ambos polimercs son coagulados por el
bafio coagulante a medida que este penetra en la solu-

cidén polimera extruida, pero la velocidad de coagula-

cién difiere entre los dos polimeros, El polfmero do
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‘acrilonitrilo se coagula primero tras el contacto con '}

el coagulante. y forma la periferia exterior del fila-
mento himedo-gelificado, Puesto que el poli(vinilciano-
etiléter) es incompatible con el polimero de acrilomitri
lo coagulado y no se precipita inmediatamente por el coa
gulante, el poli(vinilcianoetiléter) en forma de solu-
cidn se desplaza hacia cl centro del filamento pér el
coagulante que penctra y formando ol contenido en aumen-
to del acorilonitrilo coagulado dentro de la parod‘peri-
férioa dol filamento golifloado. Aunguo ol congulanto
puode penetrar en la naturaieéa porosa del filamento ge-'
lificado,el poli(vinilcianoetiléter) es incapaz de dicha
penetfacién y permanece dentro de la estructura gelifi-
cada. Bventualmento, a medida que continua la coagula-
cidn, ei poli(vinilcianoetiléter) se coagula dentro de
la fibra como una fase separada del polimero de acrilo-
nitrilo, pero, debido a que el poli(vinilcianoetiléter)
permanecé como una_solucién interconectada dentro del
filamento gelificado, la fase de poli(vinilcianoetiléter
permanece conectada a lo largo do la longitud delfilamens
tovforﬁado. Puesto que se forma primeramente, la fase
separada de poli(vinilcienoetildter) se une a la porciéa

interna de la fase de acrilonitrilo, Ulteriormente, de-

pués del lavado, estirado y secado, y debido a las dife-

. rencias en los estados hinchados de los polimeros y dis-

tintas contracciones ge los mismos, el poli(Vinilciano-
etiiétep)_llega a desunirse del podfmero de acrilonitri~
lo, forméndose entre las 9structuras polimeras espacios
vacios. Se cree que esta dltima estructura surge del efeg

to de dispersion rayada observada. Igualmenite se cree
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que.la estructura dﬁiéa de la fibra da lugar o las pro-
'piedades me joradas observadas,

A continuwacién, la invencién se ilus~
tra por los siguientés ejemplos, en los cuales todas las
pértes y porcentajes se indican en peso a menos que se
indique lo contrario.

Los difefsés ensayos de los cuales se
han registrado las éifras de los siguientes e jemplos, s

llevan a cabo en la forma siguiente,

1) VALOR K/S

Se sumergen 1,5 g de la fibra a me~

dir en una solgdién a 7030 de las materias siguientes:
0,5 % de azul’ Eésioo C.I, 22
1,0 % de 4cido a;ético
10,0 % &e suifato'sédiéo

basdndose los porcentajes em el peso de las fibras. E1
volumen de la solucién es de 50 veces el peso de las fi-
bras. Tras sumergir las fibras, el baiio se calienta a
1002C a una velocidad de 12C por minuto ., manteniénco-
ée entonces el baflo a 1002C durante 30 minutos. .A conti-
nuacidén, las fibfas son enfriadas gradualmente en el bz-
fio, se extraen y se secan, Se toma entonces 1 g de las
‘fibras tefiidas y se determina la reflectancia empleande
una fuente de luz monocromdtica. Bl valor K/8 se determi

na a partir de la ecuacidn de Kubelka«Munk:



5.

10,

i5.

20,

5,

k/s = (1-R)</2R e §
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en la que R es la reflectancia medida, K es el coeficien
te de absorcidn de las fibras y S es el coeficiente de
difusidén de las fibras,

El valorK/S representa cuantitativa-

- mente la magnitud del &re superficial reflectante inter-

na, indicando los valores K/S més pequefios, las dreas su
perficiales reflectantes internas mds grandes, Asi, el
valor K/S indica el grado de diispersién rayada formada

dentro de las fibras por el poli(vinilecianoetiléter),

2);BRILLO SUPERFICIAL DE ESPLJO, GRADO 60 (Ggo)

]
1

Ciertas muagtras de fibras, de.las
cuales se habia eliminado cualquier rizo, se dispon;n
en paralelo y en forma plana en un cartdn, ﬁara presen=
tar una superficié fibrosa rectangular de un tamaiio de
6 x 4,5 cm. A continuacidn se determina el valor Ggovde
acuerdo con el método descrito en JIS 2-8741 empleando
un medidor del brillo GM-5 (fabricado por Murakami Coloxr
Technical Laboratory).

Las mediciones del brillo se obticnen

con el dngulo de incidencia paralelo a la direccidén axial

de la fibra.

3) HIGROSCOPICIDAD

Aproximadamente 2 g de las fibras a
medir se someten a un secado previo, durante 1 hora, a

8020, condicionandose entonces a 2092C y una humedad relg

-—a

nt avey s

yoe =

RIS



Se

10,

15,

.20,

25,

- 12

tiva del 65 %, durante 24 horas. Se pesan las Libras con

dicionadas y el peso resultante se designa como A, En-

" tonces, las fibras se secan, durante 20 horas, a 6G02C y

una presidn equivalente a 50 mm de ﬁg empleando un socge

dor de vacio que contlene pentdéxido de fésforo. Las fi=

bras asi secadas se pesan, designdndose el peso como B.

La higroscopicidad se calcula a partir de la siguicnte

-férmula, empleando los pesos anteriormente designados:

Higroscopicidad (%) = *# =B & 100

-

L) ACTIVIDAD ANTIESTATICA

Las fibras se coandicionan, durante 16

horas, a 20¢C y una humedad relabiva del 6% %, A conti=-

nuacién se mide la resistividad eléctrica de la superfi-

cie de la fibra empleando un medidor apropiado'(TextruméR’

modelo GR-54, manufacturado por Chuo tlectronic Indus-

trial Company, Ltd.),

5.) LONGITUD DE ABSORCION DE AGUA

Las fibras a medir se hilan en un solo

hilo de algodén de 72 m/kg que tiene 325 torsiones por mg

tro, Se pliegan dos de tales hilos simples empleando 540

torsiones.por metro en el plegado. El hilo asi obtenide

se teje por punto en ﬁn género de dibujo plano gue tie=

ne un peso de 200 mg/cmz. ‘Una muestra de ensayo de 3

cm de ancho y 12 cm de largo, se corta del citudo géue-

ro. La muesira de ensayo se cuelga vorticalmente . a un

”

6%

4 e Lot i 2 e ¥ T

gk

oy T 8,

v s

. R

+



Se

10.

15

20.

25.

238777 y U9

g ¥PEE

altura £ija con su extremo inferior mantenido sumergldo:

en un tanque de agua mediante tensidn. E1 engayo se lle-
va a cabo en una habitacidn c;ndicionada a 202C y una
humedad relativa del 65 %, empleando agua a 20¢C, Una
vez que la muestra se¢ ha mantenido en la posicidn indi-
cada durante 10 minutos, se mide y registra la altura de
agua que ha subido por el ganero. En el caso de que la
altura sea superior a 95 mm dentro de limite de tiempo
de 10 minutos, se modifica el emnsayo con el fin de que
el tiempo requerido para alcanzar la altura de 95 mm sea

3

registrado, , - .

Para preparar un poli(vinilciancetil=

dter) se emplea un poli(acetato de vinile) que ha sido

saponificado en un grado superior al 95 %. Una parte del
poli(alcohol vinilico) resultante, que tiene un grado de
polimerizacidén de 1.700, es decir, un peso molecular de
75.000 aproximadamente, se disuelve en 19 partes de una
solucién acuosa al 1 % de hidréxido sédico. A esta solu=-
cidn se afladen 3 paftes de écrilonitrilo y la mezcla se
agita y se hace reaccionar'a 502C dufante 150 minutos,

A continuacién se filtra la mezcla de reaccidn, la tor-

- ta del filtro se lava con agua y se recupera, Se obiiene

un poli(vinilcianoetiléter) que contiene 60,2 % del con-

.-

tenido tedrico total de grupos cianoetilo. El polimero

. resultante contiene agua en una cantidad del 45 %.

En 7,2 partes de una solucién acuosa

al 60 % de tiocianato sédico, se disuelve una parte del



limero de acrilonitrilo se emplea un copolimeroc de la si

guiente composicién mondmera:
91 %, acrilonitrilo
Se 8,73 %, acrilato de metilo
0,27 %,metalilsulfonato éédico

9 partes de este polimero y 6,9 par-
tes de agua, se afiaden a la solucién de poli(vinilciano-
etiléter) y se agita para obtener una lechada uniforme,

- 10. A la lechada se aifiaden entonces éh,l partes de la solu-
cién acuosa al 60 % de tiocianato sédico y la mezcla se
agita a 602¢, durante 75 minutos, para obtener una soiu-A
cién clara, La s&lucién obtenida, que tiene uma relacibn
de polimero de acriloniirilo a poli(vinilcianoetiléter)

15« de 90 : 10, se calienta enéonces a 7090; se hila a trae
vés de una hilera dentro de un bafio coagulante acuoso
consistente en una solucién acuosa al 12 % de tiocianato
sédico mantenida a una temperaturg de -32C, Los filamen-
tos asl formados se lavan conragua mientras seo estiran

20, en una relacidén de estirado de 2 : 1, se eétiran de nue-
vo en una relacidén de estirado de 5 : 1 en agua hirvien-
do y se secan finalmenio a 9020, A continuacidn, las fi-
bras secas sc relajan en una atmdésfera de‘vapor de agua

L}

a 1159C para producir las fibras acrilicas de la presente

25, invencidén,
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EJEMPLO COMPARALTIVO A

=

2 J B ‘f'::;f. l rﬁ?

En este ejemplo, el polimero de adri~
lonitrilo‘dei ejemplo 1 era el unico polimero dé las
fibras de hilatura. Se disuelven 10. partes del poli~
mero de acrilonitrilo del ejémplo 1 en 90 partes de una
solucidn acuosa al 48 % de tiociamato sddico, La solu=
cibn de hilatura asi obtenida se ﬁila én filamentos si-
puiendo el procedimiento del ejemplo 1, Los filamentos

coagulados se lavan con agua ¥y se esiiran al igual que

en el ejemplo 1, Las fibras estiradas se secan a una tem

" peratura de bulbo seco de 1202C a una humedad relativa

del 20 % ¥y se relajan entonces en una atmésfera de vapoxr
de agué a 1202C durante 10 minutos.

' En la Tabla I siguiente se indican
las propiedades de las fibras obtenidas en el ejemplo 1

¥y en el ejemplofdomparativo A

v e s i S Y ot e S s v e
T35 e o ot e R i o g S o S v

- Propiedad Fibras del Ejemplo compa=
ejemplo 1 rativo A
Valor K/S 0,997 1,600

Higroscopicidad 3,0 % . : 1,8 %

v

?;illo‘sﬁperficial de

espejo de grado 60 (Ggo) 48 33

12

Resistividad superficial 107 ohms . 10™° ohms

L ——

)
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Como es evidente a partir de Llos da-

tos de la Tabla I, las Libras de la presente invencidn
poscen un c¢fecto de dispersidén rayada mejorado (como se
indica por los valores K/S) con respecto a las fibras
convencionales y posecn también. una hiéfoscopicidad, brd,
llantez y propiedades antiestdticas mejoradas con res-
pecto a estas fibras convencionales.

En adiéién, la evaluacidon de las [(iw=
bras por tacto revela una blandura mejorada de las fiw
bras de la presente invencién.én_relacian con las fibras

convencionales,

Se disﬁelve una pﬁrte del poli(wvinil-
cianoetiléter) preﬁaradb en el ejemplo 1 en 4,8 partes
de una solucién acuosa al 60 % de tiocianato sédico. A
esta solucidn -se aﬁadén 4,6 partes de agua vy 5,7 partes
de un copolimero que contiemoe un 45 % de agua y que po-

see la siguiente composicidén mondmera:

91 % do acrilonitrilo
8,73 % de acrilato de metilo

0,27 % de metalilsulfonato sédico

La mezcla se agita para formar una lg
chada y a continuacidén se ailaden 16,1l partes de solucidn
acuosa al 60 % de tiocianato sédico y la mesclo se agita
durante 75 minutos miontras se mantlens lo ftempeiratuia
de 602C con el fin de obtener una soluclén homogénea. La

velacién del polimero de acrilonibrilo al poli(vinileiang
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etildéter) es de 85 ¢ 15, La solucidn se calienta enton~
ces a T02C y se hila a través de una hilera en unvhaﬁo
coagulante de tiocianato sédico acuoso al 12 % mantenido
a =39, Los filamentos asi obtenidos se lavan con agua
y se estiran simultdneamente en una relacidén de estirado’

de 2X. A continuacidén los filamentos se estiran adicio-

nalmente en agua hirviendo en uma relacidn de estirado

de 5X. Despuds del estirado; la fibra se seca a 1152C
y se rolaja entonceos en una atmosfera de vapor do agua a -
1159C, Las propiecdados de las fibras obtonidas se indi-

can on la Tabla I,

Eommmmmm e

Propiedad
Valoxr K/S 0,701

Higroscopicidad 5,5 %
o0 o,

5 ,
Resistividaed superficial 109 ohins
Absorcidn de agua 3 min. 50 segundos para

una albtura de 95 mm

Cuando las fibras del ejemplo compa-

rativo 4 se ensayaron con respecto a la absorcidn de

agua, se encontrd que la longitud era solamente de 76 mm

después de 10 minutos,
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LEJEMPLO 3

pd=taed ot gt 31

R R S oy

Siguiendo el procedimiento del ¢jem-
plo 1 se prepara un poli(vinilcianoetiléter)3 En este
ejemplo, la cantidad de acrilonitrilo empleado en la foxr
macién del éter es de 2,4 partes por barte de poli{al-
cohol vinilico). Se obtiene un poli(vinileianoetiléter)
que contiene un 55,2 % del contenido tedrico Hotal de
grupos cianoetilo,

Empleando este poli{vinilcianocetil-
éter) se proparan fibras siguiendo el procedimiento del
ejemplo 2, En la Tabla IIi se indican las propicdades de

las fibras.,

EJEMPLO COMPARATIVO B

o S i 9 s S e iy A v s S0 g -~
== 4=t W

Se ;épihe el procedimiento del ejem-
plo 3, excepto que la canﬁidad de acrilonitrilo emplea-
do es de 1,8 partes por parté de poli(vinilcianoetiln
éter) que contiene un 49,7 % del contenido total tedricc
de grupos ciancetilo.

Empleando este poli(ﬁinilcianoetil~
éter), se preparan fibras siguiendo el procedimiento del

ejemplo 2, Ln la Tabla IIL se indican las propiedades de

las fibras.,



Propiedad ~ Bjemplo 3  Ljemplo compara-

tivo B
Valor X/S | 1,0 1,5
Ggo 40 27
5, Las cifras indican que cuando el pow

li(vinilcianoetilétor) tione un 49,7 % del contoenido
total todrico de grupos cianocetilo, las fibras obtenidas
no poseen el efecto de dispersién rayada o brillantesz
&eseados. Igualmente, las cifras indican que un poli(vi-
10. nilciancetiléter) que tiene un 53,2 % del contenido to-
tal tedrico de grupos cianoetilo prdduce las propieda—

des deseadas.

Em%WLOH
Se disualven 1,8 partes del poli(vi-
15, nllcianoetlleter) obtenido en el ejemplo 1, en 40 partes
de dimectilformamida. A esta solucidn se afladen 9 partes
de un copolimero en polvo seco obfenido a partir de un

contenido en mondmero de:

91 partes de acrilonitrile
20. 8,72 partes de acrilato de metilo

0,27 partes de metalilsulfonato de sodio

La mezcla se agita durante 120.minu-
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tos a 502C para preparar una solucidn homogénea de hi-
létura. La solucién de hilatﬁra se hila a 502C enr un ba-
fio coagulante mantenido a 702C y que consiste en poli-
etilenglicol de peso molécular Loo, Los filamentos asi.
obtenidos se estiran en una relacidn de estirado de 5X
en un bafio de po}ietilenglicol de peso molecular 600 v
mantenido a 1202C. A continuaecién, los filamentos se le-
van con agua a temperatura ambiente y se secan a 115¢C,
Las fibras se relajan entonces en una atmdsfera de vapor -
de agua a 1202C. Las propiedades de las fibras rosultzn-

tes se indican en la Tabla IV,

o e e e s ey i vt e e e

Propiedad

Valor X/S 0,701

Higroscopicidad 6,2 %
60

GS | 38

Resistividad superficial 107‘ohms

Este ejomplo demuestra la utilidad

de un disolvente orgdnico de polimerc en la prescnte ine

. vencidn,

BJEMPLO 5

[t dodatabd oy

Se disuelve una parte del poli{vinil-
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de una solucidn acuosa al 60 % de tiocianato sédico. A

esta solucién se aiiaden entonces 49 partes de un copo~-
limero que conticne 45 % de agua y que estd basado en

una composicidn mondmera de:

91 % de acrilonitrilo
-8,73 % de acrilato de metilo

0,27 % de metalilsulfonato de sodio

A continuacién se aiiaden 34, partes
de agua y la mezcla se agita para formar una lechada'uni,
forme., Se afiaden entonces 120,5 partes de una solucidn
acuosa al G0 % de tiocianato sédico, efectuaridose ia agi
tacidén- durante 75 minutos mieniras se mantiene la compo-
sicién a 60vC, con el fin de producir una solucidén homo-
génea., La solucion contiene al polimero de acrilomitrilo
v al poli(vinilgianpetiléter) en una relacidn de 98 : 2
respectivamente,

La solucidén se hila entonces en fibras
siguiendo_el procedimiente del ejemplo 2. Las fibras re-

sultantes exhiben un valor K/S de ¢,759.

ey a——

Descrita suficientemente la naturalee
za del invento asi como la manera de realizarlo en la
LN

4 - .
practica, debe hacerse constar que las disposiciones ane

. teriommente indicadas son susceptibles de modificaciones

de detalle en cuanto no aldteren su principio fundamental.

También se hace comstar que el invento corresponde a una

@
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solicitud de patente presentads en Japéi, n? SHO 45-8882
de 31 de enerc de 1970, acogidéndose - -por lo tanito a los
beneficios que conceden los Convenios Inbermaciounales en

vigor, siendo lo que comstituye la osendlia del referido

invento y por lo que se solicita una Patente de Invencidn

por 20 aiios en Espaiia, sobre: PROCEDIMIENTO PARA Li PRE~

PARACION DI FIBRAS DE POLIMEROS ACRILICOS, caracterizdin-

dose por lo siguliente:

1.~ Procedimiento para la preparacidn
de fibras de polimecros aerilicos}-caracterizado porgue
comprende preparar una solueidn homogénea de hilatura en
un disolvente de polimero adecuado, de un polimero de
acrilonitrilo y de 2 a 25 % en peso aproximadamentes,
basado en el pesd'£otal déi ﬁolimero, de un poli(vinil;
cianoetiléter) que estd eterificado en un grado del 55
al 75 % aproximadamente de lareterificacién total tebrie
ca con acrilonitriloj hilar en himedo dicha solucién po=
limera en un coagulante para dichos polimercs; lavar los
filamentos coagulados himedos-gelificados; estirar los
filamentos lavados; vy secar los filamentos estirados,

2.~ Procedimiento segin la reivindi-
cacién 1, caracterizado porque como disolvente del poli-
mero se utiliza una solucidn acuosa de una sal inorgdni-
ca.

Je- Prbcedimiento segun la reiviudi-
pacidén i, caracterizado porgue como disolvente del poli-
mero se emplea un disolvente orgénico,

k.- Procedimiento segin la reivindi-
cacidén.l, caracterizado porque el secado de las fibras

estiradas se realiza a una temperatura de hasta 115%C.

mé

e s

g g B ey e 8 e
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5.~ Procedimiento segin Ia reiéﬁﬁ&lcg
cién 1, caracterizado porque en la cetapa de iavado se
realiza un estirado parcial.

6.~ Procedimicnto segin la reivindi-

cacidén 2, caracterizado porque dicha sal inorgdnica acug '

5
sa es un tiocianato. '
| 7.~ Procedimiento segin la reivindil~-
cacidn 3, caracterizado porgue dicho disolvente oxgdni-
co es dimetilformemida.

10, ‘ . 8, Procedimiente para la preparacidn
de fibras de polimeros acrilicos, tal y como queda sus-
tancialmente descrito en la presente Memoria.

Lsta Memoria consta de 23 hojas escri
tas a v ES por una sola cara.

15,

Madlfid/ ﬁ/g ENE. 91

AMERBCAN AMID COMPANY
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