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PATENT E"DE INVENCI ON
a favor de
FARBWERKE HOECHST AKTIENGESELLSCHAFT vormals Meister Lucius
& BrUning, de nacionalidad alemana, residente en Frankfurt/
Main'(Republica Federal Alemana) por: YPROCEDIMIENTO PARA LA
OBTENCION DE HILOS Y PIBRAS DE ﬁODAGRILO QUE, EN CONTACTO CON
AGUA MUY CALIENTE, QUEDAN BRILLANTES Y TRANSPARENTES!

Memoria Descriptiva

La presente invengién se refiere al procedimiento
para ia obfencidn de hilos y fibras de modacrilo gque, en
contacto con agua de méds de 802 C., quedan brillantes y trans
parentes, caracterizado por formarse égtos a partir de copo-
limeros de elevado peso molecular insolubles en acetona y se
obtienen por copolimerizacién de acrilonitrilo con un 20~45%
en peso de cloruro de vinilideno y eventualmente con hasta

un 1,5% en peso de &cidos sulfénicos orgénicos sin saturar, y
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eventualmente hasta un 10% en peso de otros comonémeros
corrientes, y valores K de Fikentscher de mds del 95 8pro-
ximadamente. Correspondientés hilos y fibras de modacrilo
pueden obtenerse mediante el empleo del procedimiento de
hilado por via humeda, empleando tres o més bafios de pre-
cipitacibn de un contenido cada vez menor de disolvente de
polimerb, estirdndose los cables de hilado obtenidos en
cuando menos uno de estos bafios hasta un miltiplo de su
longitud y efectudndose cuando menos otro estiramiento de
los cables ya préacticamente libres de disolventes.

Por hilos y fibras de modacrilo se entienden, se-
gin las normas de denominacidn de la Federal Trade Commissién
de los Estados Unidos, los hilos y fibras cuya substancia
formadora de fibras estd constituida por un polimero que con-
tiene menos del 85% en peso, pero mds del 35% en peso de acri
lonitrilo.

Seglin procedimientos conoeidos, partiendo de copo=-
limeros de acrilonitrilo con cloruro de vinilideno en la re-
lacién ponderal mencionada, se obtienen_hilos y f£ibras de
modacrilo que, aun cuando esﬁén‘exentosvde cavidades visi-
bles en el microscopio, fienen sin embargo el inconveniente
de que, puest® en agua muf caliente, y especialmente en
agua hirviendo, se ponen opacos. Por "ponerse opaco! se en-
tiende aqui el fenfmeno de la pérdida de brillo debida a

una dispersién luminosa difusa. Esta es debida a la forma-
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cibn de cavidades.provoqaaa por el contacto con agua muy
oaliente; Bstas cavidades tienen difmetros gue se encuen-
tran en proximidad del campo de lonéitud de ondas de la
luz visible, Lios hilos y fibras de estos polimeros produci-
dos seglin la inyenoién son estables a la coccién y sin ca-
vidades. "Estables a la coccidn" se llaman aguellos hilos y
fibras que, puestos en contacto con ague muy caliente, y
rarticularmente con ague hirviendo, quedan transparentes y
brillantes.

Es sabildo que los copolimeros de acrilonitrilo-
cloruro de vinilideno, obtenidos por ejemplo de soluciones
en dimetilformamidae, pueden sexr hilados por un procedimien-
to de hilado por vie humeda. Los hilos y fibras de modacri-
lo asi obtenidos poseen, en cbmparacidn con un correspondien-
te material de poliacrilonitrilo, propiedades de incombus-
tibilidad, pero, puestos en contacto con agua de méswde 808
C. aproximadamente, pierden su brillo y se ponen opacos, pég
diendo su transparencia. Calentdndolos en aire seco de més

de 1002 C. 0 traténdolos con soluciones salinas concentradas,

puede eliminarse dicha turbiedad. En caso de un renovado con

tacto con agua muy callente, esta turbleza vuelve a presen-
tarse en la misme medida. Los hilos y fibras no estables a
la coccidén requieren, por %anto, particulares medidas precau-
cionéles, especialmenterbara el tefiido en hafios acuosos a

elevada temperatura (véase R.K. Kennedy, "Man-Made Fibers",
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tomo 3, Editorial Intersclence Publishers (1968), pig. 22;).

. A consecuencis de la falta de estabilidad a la
coceibn, se obtienen tefiidos sin brillo y, para une misma
intensidad de tefiido, se necesita -més colorante que en el
caso de hilos y fibras estables a la coccién. Ademés, es me
nor la solidez a la luz del tefiido de materiales turbios.
Por consiguiente, es necesario restablecer, mediahﬁe un. ade—
cuado tratamiento ulterior, el brillo y la transparencia de
los hilos o fibras. Esto requiere una operabién adicional,
existiendo el peligro de desigualdades, ya que la_reversi-
bilided de la turbiedad no es uniforme. En caso de un ulte-
rior contacto con agua nmuy caliente,_existe, en estos mate-
riales, el peligro de un nuevo enturbiamiento y cambio de la
intensidad @el tefiido,

_ Segin la Patente briténica ng 1.102.576, es sabi-
do que log hilos y fibras estables a la coccibén de copoli-
meros solubles en acetona del acrilonitrilo con cloruro.de
vinilideno pueden ser obtenidos mediante hilado por via ki~

meda de soluciones en acetona. Los copolimeros con menos

‘del 45% en peso de cloruro de vinilideno y los hilos y fi-

brasg obtenidos con ellos son insolubleé en acetona. Segin
log procedimientos descritos en la Patente mencionads, se
obtienen fibras e hilos que contienen muchas y grandes cavi-
dades y que, por tanto, por esta misma razén, no pueden en-

contrar aplicacibn en una serie de campos de empleo textiles,
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Ia estabilidad a la coccibén de estos materiales textiles
ﬁuede ger conseghlda sflo mediante un almacenamiento - de
varios dfas en la mayoria de los casos - de los hilos hila
dos en agua y un sucesivo egtiramiento.

Ahors bien, segln la presente invencién, pueden
obtenerse hilos y fibras estables a la coccibn de copoli-
meros de acrilonitrilo-cloruro de vinilideno insolubles en

acetona, con un 20 - 45% en peso de clorurc de vinilideno

¥y hasta un 11,5% en peso de otros compuestos copolimeriza~-

bles disolviendo copolimeros con valqres X de Pikentscher

(Pera su definicidén, véase Cellulosechemie 13, 58 (1932))

de més de 95 aproximadamente en disolventes corrientes para
polimeros de acrilonitrilo, como por ejemplo dimetilforma-
mida, dimetilacetamida, dimetilsulféxido o carbonato de eti-
leno e hilando las soluciones de polimero por un procedimien-
to especial de hilado por via himeda. Dicho procedimiento es
t4 caracterizado por el hecho de empleérse varios bafios de
precipitacién, tres por lo menos, de un contenido cada vez
menor de disolvente de polimero, estirando los hilos hasta
un miltiplo de su longitud en cuando menos uno de dichos ba~
fios y sometiendo los hilos ya précticamente sin disolvente
a cuando menos un ulterior estiramiento.

Se comprobaron condiciones éptimas de procedimien-
to en la elaboracidén de copolimeros que tenfan un valor X

de 100 - 120 aproximadamente. Si, por el contrario, se em-
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plean copolimeros con valores X inferiores a_95_aproximada-
mente, se observa, al baja? el valor X, una inestabilidad &
la coceidn cada vez més evidente de los productos.

Como materias primas para los hilos y fibras es-
tables a la éoccién reivindicados, son adecuados los copo-
1fmeros de ascrilonitrilo insolubles en acetona con un 20-45%
en peso de cloruro de vinilideno y eventualmente, para meljo-
rar la posibilidad de tefiido, con hasta un 1,5% en peso de
dcidos sulfénicos orgdnicos sin saturar, como deido vinilsul
fénico, dcido alilsulfénico, 4cido metalilsulfénico, Acido
estirolsulfénico ¥y sus sales, y eventualmente con hasta un
10% en peso de uno o varios otros mondmeros copolimerizables,
como por ejemplo 4dcido acrilico, dcido metacrilico, dcido
alfa-cloracrilico, éster de 4dcido acrilico, como metilacrila
to, etilacrilato, butilacrilato, metoximetilacrilato, be%a—
cloretilécrilato, y los correspéndientes ésteres del 4cido
metacrilico y dcido alfa~cloracrilico, nitrilo de 4cido meta
crilico, acrilamide, metacrilamida y alfa-cloracrilamida, o
sus derivados N-alquflicos y N,N-dialquilicos, carboxilatos
vin{licos, como acetato de vihilo, propionato de vinilo, es~
tearato de vinilo, éster vinflico de 4cido tricloracético,
4cidos fosfénicos, como 4cido vinilfosfénico, deido alilfos-
fénico y sus éstéres y sales, aminas terciarias como 2-vinil
piridina, 4-vinilpiridina, 2-metil-5-vinilpiridina, vinilpi
peridina, 2-dimetilaminoetilmetacrilato, dcidos dicarboxili

cos sin saturar y sus derivados, como 4cido maleico, acido
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citracénico, éster de dcido maleico, F-alquil- y N-arilma
leinimidas, estireno, vinilnaftalina, cloruro de vinilo,
bromuro de vinilo, fluoruro de vinilo, fluoruro de vinili-
deno, bromuro de vinilideno, l-cloro-l-bromo-etileno y otros
monémeros copolimerizables monoolefinicamente sin saturar.
Los copolimeros pueden ser obtenidos de un modo cualquiera,
por ejemplo por polimerizacién en emulsibn o en suspensién,
discontinua o continua.

Para mejorar las propiedades de tefiido de los hi-
los o fibras de copolimero de acrilonitrilo-~-cloruro de vi-
nilideno, se emplean adicionalmente en la copolimerizacién,
con preferencia, aduellos monémeros gue provocan un impedi-
mento estérico mayor que el grupo nitrilo y/o aguellos que
tienen en la molécula grupos 4cidos o bésicos.

Tas soluciones de hilado son obtenidas, por ejem-
plo, suspendiendo el copolimero en polvo g temperaturas in-
fériores a 52 C. en dimetilformamida y disolviéndolo agitan-
do a temperatura ambiente. De ser necesario, se calienta la
solucién. Ia concentracién de polimefo es elegida, con jire-
ferencia, de modo que la solucién de hilado tenga una visco-
gidad de 100 a 500 Poise a la temperatura de hilado deseado.
Estas soluciones pueden contener ademds, estabilizadores,
aclaradores, colorantes y agentes opacificantes.

La solucidén de hilado homogenea, por ejemplo asi

obtenida, es desgasificada de manera adecuada y extrulda por
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una tobera de hilado en'un primer bafio de .precipitacién. Es -
te tiene una temperatura'cpmprendida entre 0 y 702 C., con
preferencia ehtre 20 .y 402 C. y contiene una mezcla de un di
solvente y de:uh agente no-digolvente.del polimero. El cable
acabado de hilar es conducido; después del primer baiio de .
precipitacidn, a un ségundo bafio de precipitacién, que se
mgntiene en el mismo campo de temperatura que el primero,-’
También este seglindo bafio de precipitacibén consiste en una
mezcla de disolvente y -de agente no-disolvente del polimero,
El contenido de disolvente del polimero del primer bafio de.
precipitacién es aproximadamente de 1,2 a 2,0 veces, ¥y con .
preferencia de 1,4 a 1,8 veces el contenido del segundo bafio
de precipitacidn. '

Como agentes no-disolventes del polimero pueden
utilizarse todos los compuestos mezclables con el, disolvente
del polimero empleados, 0 mezclas de dichos compuestos, que;
en concentraciones elevadas, conducen a la precipitacién . del
polimero, por ejemplo agua, alcoholes alifdticos como meta-
nol, etanol, isopropanol, butanol terciario, alcohples poli-
valentes, como glicol etilénico, glicerina, hidrocarbures
aromdticos, hidrocgrburos halogenados, ésteres de dcido car-
boxilico, éteres, poliglicoles, etc.

La composicién de los bafios de precipitacién de-
pende de la clase del disolvente y del agenrevno—diSOlvente,

asl como de la velocidad deseada de coagulacidén, siendo por
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ejemplo, para el primer balio de precipitacién, del 50 - 70%
en pego de dimefilformamida en agua, o del 30 - 50% .en pe-
so de dimetilformaﬁida en metanol. Los cables hilados en ge-
neral son sacados a una velocidad del batio de precipitacién
que es inferior a la velocidad de salida de la soluciébn de
hilado de la tobera. El cable, despuds de salir del segundo
bailo de hilado, es conducldo a un tercer bafic de precipita—
cibn Que tiene un contenido de disolvente reducido en un fac-
tor de 1,2 - 3 con respecto al segundo bafio de precipitacién
y tieme una temperatura de 20 - 908 C., y con preferencia de
40 - 802 C. El cable, entonces, puede ser conducido a otros
bafios de precipitacién que tengan las temperaturas del ter-
cer bafio de precipitacién y cuya concentracibén de disolvente
de polimero disminuya cada vez en un factor de 1,2 - 3. Cuan
do menos en uno de estos bafios, el déble es egtirado en to-
tal en 2 - 6 veces su longitud. Luego, el hilo es llevado, -
mediante un intensivo lavado, a un contenido de disolvente
inferior al 0,2% en peso aproximadamente y sometido por fin
a otro estiramiento de 1,1 a 2 veces su longitud. Este se~-
gundo estiramiento puede verificarse en un no-disolvente muy
caliente, vapor o aire muy caliente, -sobre una plancha de
planchar, o mediante un cilindro de estiradd calentable, pu-
diendo eventualmente verificarse en varios grados este es-
tiramiento.

El tratamiento ulterior del cable de hilado obte-
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nido es, ejecutado de manera corriente, por ejemplo aplican
do un preparado adecuado y_un secado sucesivo. Fijando los
hilos, con preferencia con libre encogimiento, se méjoran
ulteriormente las propiedades tembtiles. En la obtencidn de
fibras cortas, estas Ultimas.operaciones del procedimiento
pueden verificarse gnteé o después de cortar de lés cables
de hilado. '

La estabilidad a la coceidn ha sido juzgada de
doble manera. En primer lugar se hizo una comparacién mi-. .
croscbpica, con un aumento de aproximgdamente_lzo veces, de
muestras cocidas en agua y secadas a 602 C., con material
gin tratar. En los hilos o fibras estables a la coceibn, no
pueden comprobarse diferencias, mientras que, en el.caso de
productos no estables a la coccidn, los hilos o fibras tra-
tados con agua hirviendo aparecen grises a negros al traslué.

 Ademds, se compard el poder de remisidn a 4.200
R,de muestras que fueron teiiidas dos horas a temperatura de
ebullicidén con un 5% de azul Remacryl RL (C.I. Basic Blue-
22), una de las cuales habia sido secada a 602 C. y la otra
a 1252 C. Se indican como estables a la cocecién las fibras.
e hilos en los cuales la diferencia re;ativa en la capacidad
de remisidp no supera el 3%. En caso de productos no es@a—
bles a la coccidn, 1a.muestra secada a 1252 C. tiene un poder
de remigidn inferior al de la muestra secada a 602 C., ya que

el enturbiamigntq del material puede ser disminuido por.el_
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secado a 1252 C., pero sigue a 602 C.

Log ejemplos sigulentes tiene que explicar el pro-
cedimiento reivindicado. Todag las indicaciones de cantida-

des en porcentajes de dichos Ejemplos se refieren a porcentsa

jes ponderales.
Ejemplo 1

Se disuelven 15 partes de un copolimero, obtenido
mediante polimerizacidn por precipi%aoién en suspensidn,
constituido por un 60% de acrilonitrilo y un 40% de cloruro
de vinilideno, de un valor K de 102, en 85 partes de dimetil
formamide y se hila dicha solucidn por una tobera con 100
agujeros y un didmetro de cada agujero de 70‘}Lm a‘uha Ve~
lecidad de 3,3 om3/min. en un bafio de precipitacién de una

longitud de 60 cm. E1 bafio de précipitacién tiene una tem-

'peratura de 252 0. y contiene un 65% de dimetilformanida y

un 35% de agua. ELl cable de hilado obtenido es éonducido, sin
interposicibn de dispositivo tranmsportador especial éiguno,
al segundo bafio de precipitacién, también de una longitud de
60.om. Este bafio contiene un 40% de dimetilformamida -y un-
60% de agua a 252 C. A continuacidn, el cable de hilado ew
sacado del segundo bablo de‘pxeeipitacién-mediante un rodillo
de extraccién de una velocidad circunferencial de 4 m/min.,
conducido a un fercer bafio con un 20% de dimetilformamida y
un 80% devégua de 602 C. y estirado en tres veces suIongi--

tud, lavado con ague de 902 C., secado y estiradd al doble de
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su longitud sobre un par de rodillos.a 1202 C. El hilo asi,

obtenido es tratado durante 15 minutos, a 1192 Cey ¥ libre

encogimiento con vapor de agua, teniendo lugar las propieda-

des siguientves :

ftulo ) 240 dtex
Resistencis a la rotura 7 3,5 p/dtex
Estiramiento de rotura . ©20%.

Los hilos obtenidos poseen un grado de blandura
muy bueno, un gran brillo y una total transparencia. Visto
con un aumento de 120 veces, el material hervido en agua
durante’una hors no revela diferencia alguna, comparado con
el material sin.hervir..Ambas muestras son transparentes y
libtes de cavidades. A temperatura de coccién, el ‘material
teflido con azul Remaﬁryl RL y secado a 602 (. muestra, a .
4200 £, un poder de remisidn del 37,2%, mientras que el ma-
terial secado a 1252 (. muestra, en estas condiciones, un
valor de 37:;4%. Los hilos obtenidos éon, pues, estables a’ |,
la coccién.

Ejemplo comparativo A

"En condiciones por lo demés iéuéles,»se hila una
gsolucibén de hilado correspondiente a la dgl Ejemplo 1 en un
bafio de precipitacidn constituido en un 65% de dimetilfor-.
mamida y en un 35% en agua, pero, despues de un recorrido
de 20 cm en el baflo de precipitacibn, es sacada del bafio -

mismo y estirada en un. bafio de estiramiento con, también,
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un 65% de dimetilformamida y un 35% de agua. Las otras con-
diciones son las del Ejemplo 1. Los hilos obtenidos (los ca-
pilares individuales estén pegados en parte) tiemen las pro-

pledades siguientes :

Titulo . 240 dtex
Resistencia a la rotura : 3,0 p/dtex
"Estiramiento de roturf : 23 %

Los-hilos obtenidos son btransparentes y brillan-
tes y, vistos al microscopio, no muestran, con un aumento
de 120 diémetros, cavidad alguna. Sin embargo, al hervir en
agua, estos hilos se ponen sin brillo y opacos. ﬁn hilo asi
tratado aparece en el microscopio negro al trasluz. Con muesg
tras teflidas con azul Remacryl RL y secadas a-60 y 1252 C.,

se comprucban los valores siguientes de remisién :

Secadas a 608 C.:’ . 41,0 %
Secadas a 1258 C., . . 37,3 %-

- Los hilos obtenidos no son estables-a la coccidn.

Ejemplo comparativo B

Se disuelven 23 partes de un copolimero obtenido
mediante polimerizacibn por precipitacidén en suspensién,
constituido por un 40% de cloruro de vinilideno y un 60%
de acrilonitrile de un valér K de 86, en 77 vartes de dime-
tilformamida, y se hila dicha solucidén como en el Ejemplo 1

Se obtienen hilos de las sigulentes propiedades

r{tulo s L " %65 dtex’
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Resistencia a la rotura 1,3 p/dtex
Estiramiento a la rotura : - 17 %
Los hilos son transparentes y brillantes pero, al
hervir en agua, se ponen turbios y pierden su brillo.

' Los hilos que no se han puesto en contacto con agua
muy caliente no muestran, vistos al microseopio'con un- aumen=
to de 120 veces, cavidades ni poros. Hilos tratados en agua
hirviendo; por el contrario, parecen negros vistos al trasluz
en el.microscopio. En cuanto al poder de remigidn de muestras
tefiidas con azul Remacryl y secadas a distintas temperaturas,

se midieron los siguientes valores :

Secadas a 608 C. : ’ 41,4 %.
Secadas a 125¢ C. : 35,2 %
Ejemplo 2

Se disuelve un copolimero constitufdo pﬁr un 75%
de acrilonitrilo, un 20% de cloruro de vinilideno y un 5%
de éster metflico de 4cido acrilico, de un valor K de 106, -
en dimetilfornamida, obteniendo una solucifn sl 14% e hi-
lando la misma: como en €1 Ejemplo 1. Se obtienen hilos bri-
llantes, transparentes, sin cavidades, de wn grado de blan-

cura muy bueno y provistos de las propiedades siguientes :

T{tulo @ : 218 dtex
Resistencia a la rotura : 3,4 p/dtex
Estiramiento de rotura : 19 %

El poder de remisién de muestras tefildas con azul
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Remacryl RL es el siguiente.:

Secadas a 608 C.: . 36,8 %
Secadas a 1252 C.: S 36,8 %
Ejemplo 3

Se hila una solucién de hilado, como en el Ejem-
plo 1, por una tobera con 60 agujeros y un didmetro de agu-
Jero de 80 )vm, a una velocidad de 9 cm3/min., en un primer
bafic de precipitacién de una longitud de 80 cm., a una bem-
perafura de 402 C. El bafio de precipitacién contiene un 35%
de dimetilformamida y un 65 % de metanol., Los hilos obte-
nidos son conducidos a un segundo bafio de hilado, de una
longitud de 40 cm., que contiene un 25% de dimetilformami-
da y un 75% de metanol a 408 C. Los hilos son sacados del
segundo bafio de precipitacién mediante un rodillo de ex-

traccién, a una velocidad circunferencial de 5 w/min., y

estirados a 4,8 veces su longitud en otro bafio, con un 15%

de dimetilformamida y un 85% de metanol. Este bafio de esti-
ramiento tiene tgﬁbién una temperatura de 402 C. Despues de
pasar pbr otros dispositivos de transporte, los hilos son
}avados_con agua de 902 C., y estirados, también en agua de
902 C., hasta 1,25 veces su longitud, secados a continuacidén
y vueltos a estirar al 6,5 % de su longitud sobre una.plancha
de planchar. Después de tratar durgpte 15'minutos,con vapor

de agua a 1102 C. se obtienen hilos transparentes sin cavida-

des y estables.a la coccibn. ’
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ritulo ¢ = 950 dtex
Resigtencia a la rotura : . 2,6 @/dtex
Estiramiento de rotura : : 25%

El poder de remisién de muestras tefiidas con azul
Remacryl RL es el siguiente 3 '

Secadas a 602 C.: " 28,6 %

Secadas a 1252 C.: C . 28,3 %
Ejemplo 4

Se disuelven 16 partes de un copolimero obtenido
mediante polimerizacidén por precipitacidn en suspensién, -
constituido por un 25% de clorurc de vinilideno, un 5% de
éster metilico de decido metacrilico, un 1% de metalilsulfo-
nato sddico y un 69% de acrilonitrilo,. que tiene un valor
K de 100, en 84 parﬁes'de dimetilformamida, y se hila lag so-
lucidn ohtenida como en el Ejemplo 1. Los hilos obtenidos po-

seen las siguientes propiedades.

- Pitulo N 260 dtex. -
Resistencid a la rotura : . 3,2 p/dtex
Bstiramiento ‘de rotura : . 22 %.

Poder de remisibén de muestras tefiidas con azul Re-
macryl: RL : - - . ' -
Secadas a 602 C.: 37,9 %
Secadas a 1252 C.:- s 38,1 %
Esta patente de invencién se corresponde a la de-~

positada en Alemania (Republica Federal Alemana) con el nim
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P 21 64 918.3 y tiene la prioridad de fecha 28 diciembre 1971
por acogerse a los beneficlos del articulo 21 del vigente
Estatuto sobre la Propiedad Industrial y del articulo 42 del

Convenio de la Unién de Paris.

REIVINDICACIONES

e s i st e e 2w o e ge o et

1l).~ Procedimiento para la obtencidén de hilos y
fibras de modacriloc gque, en contacto con agua de mds de 80¢
Cos quédan brillantes y transparentes, caracterizado por
formarse éstos a partir de copolimeros insolubles en acetona

de acrilonitrilo con un 20-45% en peso de cloruro de vini-

lideno, Oyl,5% en peso de 4cidos sulfénicos orgdnicos sin sa-

turar o sus sales y 0-10% en peso de otros compuestos polime~-
rizables, y que tienen un valor X de Fikentscher de mis de
95 aproximadamente. _

2).- Procedimiento psra la obtencidén de hilos y
fibras segin la reivindicacién 1), caracterizado por el he-
cho de que: los copolimeros son disueltos en disolventes de
polimeros corrientes y las soluciones de hilado as{ obteni-
das gon extrufdas por tobera en un primer bafio de precipi-
tacibn, seguido de aproximadamente otros dos ballos de pre-
cipitacién, estando congtituidos dichos: bafios por mezclas
de disolvente del polimero‘y cuando menos un agente no di-
golvente del polimero, siendo la concentracién de disolven-
te del polfmero en el primer bafio de precipitacidn de 1,2

a 2,0 veces, y preferiblemente el 1,4 a 1,8 veces la del



410

415

420

425

430

11

-18 -

1409949

gegundo bafio de precipitacidn, teniendo los otros bafios
de precipitacidn siguientes una concentracidén de disolven-~

te del polimero gque va bajando en el factor 1,2-3, y las

-temperaturas de 0-702 C y preferentemente 20 -~ 402 C., en

el tercero y enrlos sigulentes bafios de precipitacibn de
20 - 902 C., y con preferencia de 46 ~ 802 C., estirindose
los cables de hilado obtenidos, en cuando menos uno -de di-
chos bafios, hasta un miltiplo de su longitud, sometiéndose,
después de una amplia eliminacidn del disolvente, cuando me-
nos a otro estiramiento y a los tratamientos ulteriores co-
rrientes.

3).~ Procedimiento segin la reivindicacibn 2), ca-
racterizado.por el hecho de emplearse en total tres bafios
de precipitacién. .

4).- Procedimiento segun las reivindicaciones 2) y
4), caracteri;ado por el hecho de emplearse dimetilformamida
como disolveﬁte de polfmero y agua cdomo agente no-disolvente
del polimero.

5).= Procedimiento seglin las reivindicaciones 2)
¥y 3), caracﬁerizado por emplearse dimetilformamida como di-
solvente del polimero y metanol como agente no -~disolvente.

6).- "PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE HILOS Y
FIERAS DE HODACRITO QUE, EN CONTACTO CON AéﬁA MUY CALIENTE,
QUEDAN BRILLANTES Y TRAWSPARENTES!
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Esta memoria consta de 19 hojas foliadas y meca-

nografiadas por un solo lado de gus caras.

Madrid, 22 de diciembre 972
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