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PROCEDIMIENTO PARA FABRIGAR FIBRAS Y PELICULAS DE
POLIMEROS VINILIGOS.
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Hothoidante: KOBJIN GO., ITD., entided japonesa, residente en No,1~1

1-chome, Shimbashi, Minato~kua, Tokyo, Japbén.

Esta invencién se relaciong con le preducceidn
de nuevasg fibrag hiladas a pariir de une emuleidn y con
‘otros articulos compuestos de polimeros vinilicos wue
contienen cloro en los cuales une parte de low polimerss

vinilicos que contienen cloro estd injertade a un ~oiixg
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ro soluble en agus especial, y un alcohol polivinilico (de

|

aqui en adelaente abreviado como PVA) como constituyentes prin- ’

cipales. Esta invencién se relacione también con un procedi-
miento para la reduccién de dichas fibras y articulos. Hasis
el presente, los polimeros vinflicos que contiensn cloro han
estado limitados 8l cloruro de polivinilo (denominado de aqui
en adelente como PVC) y/o0 cloruro de polivinilideno (denomi-
nado de aqui en adelante como PVAC) en el grupo de polimeros
vinilicos obtenidos mediante polimerizacién de mondémeros vi-
nilicos que contienen uno o més dtomos de cloro.

El procedimiento pafa fabrioar fibras y pelfculas
compuestes de un polimero hidréfobo o polimeros vinilicos que
contienen cloro, y un polimero hidréfile o PV4, ya es conoci-
do, en cuyc procesc la polimarizaci&n en. emulaién se realiza
en un medio.de dispersién acuoso en presgencia de un cataliza-

dor y un emulsionante y la smulgidén obtenida de polimeros vi~

|nilicos que contienen cloro se mezcla con PVA como matriz

(el cual se refiere & un polimero soluble en agua capaz de
faciliter la emulsién para coaguler en fibras en el proceso de

coagulacién) para preparar licores de hilatura que & continua-

|cién se hilan a fibras y peliculas.

Sin ambargo, el licor de hilatura preparado mediante

el proceso convencional no es sgiable de modo que el ssbado

emulsionante llega a deteriorarge con el tramscurso del tiempo,
produciendo un preeipitads, y produciéndese ne svlo en una di-

| fioultad de hilaturs sine también en mmae disminuolén netable

de la calidad de las fibras y peliculas preperadas s parfhir
del mismo. En adicién, el contenido de polimerns virnilicos gua?
contienen cloro en las fibras y peliculas prepavedas msdinzin

un proceso convenoional es nommalmente inferior al 3¢ 4w, « flu-
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clugso & duras penas superior gl 50 %; Este razén surge del
fallo en la hilatura, es decir, cuando se mezclan polimeros
vin{licos que contienen cloro en une p;oporcién de mezcls in-
ferior al 30 %, puede realizarse la hilatura de forma_homoéé—
nea, llegando a ser dificiles de realizar otros trafamientos
tales como la hileture y estirado, perjudicéndose ciertas pro-
pledades mecénicas puesto que los polimeros vinilicos que con-
tienen cloro estiédn contenidog en una gren cantidad en un es-
tado no homogénéo. A

Con el fin de salvar los defectos anteriormente men-
clonados, los pregentes inventoreé han llevedo & cabo inves-
tigaciones fundementales. Como resultado, se ha encontrado que
una emulsién de polimeros vinflicos que contienen cloro, con-
teniendo un nuevo constituyente, preperados mediante injerto
de cloruro de vinilo y/o cloruro de vinilideno sobre un poli-
mero soluble en agua egpeoial, el cual se mencionard mAs ade-
lente, se mezcla muy favorablemente con una matriz congistente
principalmente en PVA, para der un licor esiable, pudiéndose
producir a partir de dicho licor, mediante hilature o fabrica-
cién en pelfcula, nuevas fibras y otros articulos que se cerac-
terizan por ung excelente calided, la cusl ne podria egperarse
8 partir de lap fibras y articulos preparados medieute cual~
quier proceso convencional. Ie entidad solicitante ha reali-
zado ulteriores investigaciones gue se han treducido en 13 pre—
sente invenoién.

Ia presente invencién ze ralaciona com la prouduccidn
de nuevas fibras y otros articulos, tales como pelisulea, com-

puestos de PVA, polimeros vin{licos que contisnza clego y un

nuevo polimero de injerto, en los cuales los polimeros viwlii- !

cos que contienen cloro estdn injertados sobre un poidfmers so-

i
1
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adioién de olorure de vinilo y/o cloruro de vinilideno pare

une viscosidad baja (por debajo de 200 cp) y unas noiihizwiz:

(12088

luble en agua. Igualmente,, la presente invencién se relaciona
eon un procedimiento para fab:rice_tr dichas fibras y eriiculos,
en el cual 12 polimerizacién en emulsidén se realiza en presen-—
cia de un catalizador soluble en agua y de un emu;aionante en
soluecién acuosa qﬁe contiene uno ¢ még polimeros solubleé en
agus seleccionad'os. del grupo consistente en poliscrilamide
(denominada de &qui en adelé.nte colno PAM), poliacrilamids
metilolada (denominada de aqul en adelante éomo M~PAM), PVA,
copolimeros solubles en agua de PAM (denominados de agui en
edelants como copplimeros PAM). y copolimeros solubles en agua
de M-PAM (denominados de aquf en adelante como copolimeros
M-PAM) y copolimeros de injerto solubles en agua de PVA (de- i

nominados de aqui en adelante como copolimeros PVA) con 1=

preparar una emuleién de polimeros vinilicom que contienen clo-
0 en los cuasles una parte del clorure de vinile y/e cloruro

de vinilideno estd injertada sobre el polimero soluble en

agua anteriommente méncionado y, & continuacién, se afiade PVA
como metriz a 18 emulsién pare preiaazar licores que a conti-
nuacién se deshidratan y coagulan.

La caracteristica de la presente invencién consiste
en el empleo de une nueva emulsién de polimeres vin{licos que
contienen cloro, conteniendo un polimers de ivjexrte de clorurc
de vinilo y/o cloruro de vinilideno, injertado sobre un poli-
mero soluble en agua, con lo cusl se prepara el licor ds hila-
tura por adicién de una cantidad de 40-25C % de PVA bessdo en
los polimeros vin{licos que contienen clore incluysndo los

polimeros vinilicos injertados que contieren cloxo & log o~

limeros vinilicos que contienen clore, teniendo iz emwizida
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de un temsfio fino (inferior a un didmetro de 600 &) obtenidos
mediante la polimerizecién de elorure de vinile y/o oloruro de
vinilideno en un medio de dispersién acuoso que contiene un
polimero soluble en agua, especisl, éeleccionado, Junto con
un catalizador y uh emulsionants.

La emulsién de los polimeros vinilicos que contienen
cloro, de la presente invencidn, tienen una establlidad muy
elevada y una buena miscibllidad con la matriz. Los licores de
hilatura resultantes son también estables de forma gque no se
producen precipltados debido & la desemulsificaoiéﬁ con el
transourse del tiempo, y de modo_que la,visoosidad de los li-
corea de hilatura no increments de forma anormal. Las fibras
¥y otros articulos asi obtenidos a partir del licor de hilature
mediante deshidratacidén y coesgulacién, pueden contsner poli-
meros vinilicos que contienen cloro en une proporcién elevada
en comperacién con las fibras y otrog articulos obtenidos me-
diante procesos convencionales. Por otre parte, son también
excelentes en lo que respecta a resistencia térmica, capacided
de tefiido, resistencia a8l fuegdo y resistencia a los productos
quimicos.

Ejemplos de polimeros solubles en agua especiales,
utilizables en la presente invencién, son PAM, M-PAM, PVA,
copolimeros PAM, copolimeros M-PAM y copolimeros PVA.

"E1 PAM me produce mediaznte polimerizzeién de avril-
amida en su solucidn acuoma, E]l M~PAM ss produce mediante po-
limerizacién dé adrilamide metiloleda en su solueldn scuosa,

o mediante la metllolacién de PAM con formaldehide., EL copeli-
mero PAM se produce mediante la copelimerdszacissn de wnoe o uis
mondémeros polimerizables seleccionados del grups congiabents

en doido acri{lico, fcido metacrilico, deldo alileulftmi<.,

i
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‘soluble en agua) ‘tenga tamafios de particulas tan finos como

cién en emuleién y producir uns emulsién estable de tamarios

.de particula finos, con preferencia-el polimero de espinz dor- ,
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deido metalilsulfénico, dcido estirenosulfénico, sales de los |
miemos, y derivados de acrila.mida.-, tales como acrilamida meti- E
lolada, dimcetoria-acrilamida, etc., con acrilemida, o median-
te las modificaciones de PAM utilizando la hidrélisis parecial,
o mediante la polimerizacidén de injerto de acrilamidae sobre
polimeros solubleé en aguej; los copolimeros M-PAM se producen
de forma similar & la produccién de los oopélimeros PAM me-~
diante el empleo de acrilemide metilolada, o mediante la meti-
lolﬁcién de copolimeros PAM con formeldehido. Los copolimeros
PVA se producen mediante .1la polimerizacién de uno o mas moné-
meros seleccionados del grupo consistente en acrilemida, acril-
amida metilolads y los monémeros polimerizables anteriormente
mencionadeos aplicables pare la produceidén de copolimeros PAM
en una sgolucién seuosa de PVA.

Es preferible que la emulsién de la presents inven- |
cién, que contiene pelimeros vini{licos conteniendo cloro, como
un constituyente prineipsl, producida mediante la polimeriza-
cién en emulsién de cloruro de vinilo y/0 oloruro de vinilideno,
en presencis del ﬁolimero de espiha dorsal anteriormente. mencio-
nedo (olorure de vinilo y/o olorﬁro de vinilideno se injerta
sobre el polimero soluble en agua a.l' objeto de obtener cadenas
laterales del polimero para que el polimero soluble en agua

se denomine de aqu:f en adelante ecomo polimero de espina dorsal

sea posible y una viscosidad tan pequefia como sea posibls.

Con el fin de ejecutar homogeneamente la polimeriza-

'

sal soluble en agud se aflade en une cantidad inferior al 20 %,

‘basado en el cloruro de vinilo y/o cloruro de vinilideno.
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En la preparaci6n de la matriz, puede utilizarse n010|
PVA pero puede mezclarse con el mismo otro polimero de matriz
goluble en agua. En lo que respecta al polimerp de matriz so- {
luﬁle en agua, utilizable, que se haldé mezolay, dichos com~-
pueéﬁos son polimeros naturales tales como proteinas, hidroxi-
celulosa, metiloelulosa, derivados de los mismoa, y polimeros
gintéticos tales como PAM, M-PAM, copolimeros PAM, copolimeros
M-PAM, pero es necesario que su proporeién de mezola sea igual
0 inferior a 14 del PVA utilizado, con preferencia inferior al
40 4 para el éaso préctico en donde debe tenerse en considerea-
cién la continuidad completa de las partfeulas en emulsién. Ia
cantldad de polimero de matriz golitble en sgua consistente prig:
cipalmente en PVA, que se afiade como matriz, deberd ser del
orden del 40 al 250 %, basado en los polimeros vinilicos que
contienen cloro incluyendo los polimeros vinilicos injertados
que contienen cloro contenidos en diche emulsién, en el caso
de que hays de obtenerse un resultado deseable. Cuando la oan-
tidad de matriz incrementa mas alld de esta gama, la continui-
dad de las particulas de emulsién se traduce en una falta de
completamiaﬁto;y la emulsién no proborciona articulos excelen-
tes de ealidad.

El polimero de injerto que es insoluble tanto en agua
caliente como en tetrehidrofureno, puede aislarse de igual for-
mé que l2 emulsién obtenida mediante el proceso de 1la presente

invencién, con lo cual la polimerizacidén en emulsién de cloruro

acuosa que contiene uno o més polimeros de PAM, M-PAM, copo~ |

limeros PAM y copolimeros M~PAM es desemulsionade y el preci-

pitado coagulade se separs, se extracta con agua calienta, se |

seca y se extracta de nuevo con tetrahidrofureno. Ia asiicacia
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.nes de las fibras del tipo de pelimeros vinilicos gque contie-
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de inJertonse define como:

Eficacia de injerto = Polimeros vinilicos injertados gue con-
tienen cloro/(homopolimercs de polimeros
vin{licos que contiensn cloro + polime-
ros vinilicos injertados que contienen
cloro) |

toma diferentes valores con los distintos polimeros de espina

dorsal solubles en agus y diferentes concentraclones de sus

soluciones acucsas, siendo en general del 6rden del 2 al 50 %.

Ia emulsiép producida de zmcuerdo con el procedimiento
de la presente invencién es tan estable que puede almacenarse
durante lergo tlempo ¥, en adicién, tiene une buena miseibili- |
dad con el polimero de matriz soluble en agua consistente prin-
cipelmente en PVA. El licor preparﬁdo mediante adicién de la
metriz & la emulsién es muy estable.

LOS'ulteriores articulos preparados por extrusién

de este licor en una solucién acuésa de sal de Glauber y a con-

tinuacién, si es necesario, sometiendolos & tratamiento tér-—

mico, lavado, secado, estirado, tratamiento férmico y aceteli-
zacidén, poseen excelentes propiedades.

El procedimiento de la técnica anterior proporciona

fectos de las fibras de PVA, perv las fibras producldas me-

diante el proceso de esta invencién cubren los defectos comu-

nen cloro y de las fibras del tipo PVA en lo gue respecta &
resistencia térmica, capacidad de tefildo, resistencia a los
productos quimicos y resistencia al fuego, y dichas fiuras tie~

nen excelentes propledades que no-puedsn ser observades en

les fibras de embos tipos. Las fibras de la presente invancién '
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- pueden soporter suficientemente el tratamiento térmico a 2302C

la temperatura de los polimeros vinilicos que contienen clore

| dad de teHido, las fibras fabricadas & partir de polimeros vi-

| fibras de la presente invencién pueden tefiirse de forma buena

.{ 1imera en la cual se han mezclado uniformemente polimeros vini-

(12943 0

y tienen una resistencia térmicé tal que la temperatura de con

traceién témmice es ten elevada como 170 ~ 1802C, mientras que
es tan baje como de 70 - 902C. En lo que respecta & la capaci-

nilicos que contienen cloro, estén carscterizadas por su casi
augencia de susceptibilidad a los tintes directos usuales, -

tintes dcidos de mzufre y tintes catibénicos, mientras que las

mediante los métodos usuales y, en'adicién, se obtienen colo-
res limpios debido & que no puede obseryarse ninguna estructu- |
re de piel de nficleo en el vinilon (fibres de PVA). Adicional-
mente, las fibras de la presente invencidén no son afectadas
por los disolventes orgénicos tales como tricleno, acetons,

y tienen unas resistenclas oonsideréblea contra dcido clor-
hidrico concentrado y écido nitrico concentrade los cuales da—
fan de forma notable & lam fibras de PVA.

Adieionalmente, la resistencia al fuego de las fi-
bras y otros articulos de la presente invencién, puede esti-
marse como una caracter{stica. Los art{culos tlenen una exce-
lente resistencia 81 fuego y propiedades mecdnicas notables,

debido & que los mismos son articulos de una nueva mezcla po-

licos -que contienen cloro. Sin embargo, se ha encontrade que
los productos textiles de use finel, por ejemplo, cuando se
preparan medimnte smelecclones lmproplas de estructura entrama~ }

da, espesor, auxilier de procesado, agente espesante, eta.,

arden de una suave y continua durante cierto tiempo después

|

de retirarse del fuego.
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Al exeminar la resistencia al fuego de las fibras
y otros articulos de la presente invencién, los presentes in-
ventores han encontrado que cuando le fibre y otros articulos

contienen 0,1 - 15 % en peso de estaflo, practicamente en forma

de dcido estdnnico y/u 6xido esténnico, basado en la cantided

total de los constituyentes principdlea de la fibra y otros
articulos, la resistencia al fuego de las fibras y otros arti-
culos de la presente invencién se mejore treanscedentalmente

i ‘ :

de modo que las fibras y otros arficuloe soportan perfectamen-

| te los ensayos de anti-inflamabilidad en diveréoa campos. Di-

cha mejora en las propiedades'anti-ihflamatorias se lograré
mediante el empleo de un método adecuado pare afadir decido
esténnico sustancislmente a las f;bras y otros articulos, por
lo que el efecto es una funcidén del método empleado. Sin em-

bargo, existen varios métodos recomendados para sfiadir dcido

| esténnlco sustancialmente a las fibras y otros articulos, en

los cuales se afiade una dispersién acuosa de fcido estdnnico
al 'licor de hilatura de la presente invencidén, seguido por una
coagulacidén y deshidratacién, o cuando la produccién de fibras

y otros articulos requiere el.proceso de acetalizacién, éste

| 4ltimo. puede efectuarse en un baflo de acetalizaeién que contie-

ne una sal de estafio de Acido fuerte, en donde la gal se con-

vertiré a un precipitedo de dcido esténnico en los tratamisntos

ulteriores tales como lavado, o en donde las fibras y oiros
articulos se sumergen en una solucién scuosa de una sal de es-
tafio de dcido fuerte, sometiéndose a continuacién 2 fratamien-
tos tales como lavado con agua (iﬁclu&enda neutralizucidn,
dilucién), con lo cual el estafio estéd contenido praciicamente
en forma de Acido esténnico. En el caso que se utilice éxids

esténnico, puede emplearse un método en el cual se memole ans

]
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dispergién acuosa de 6xido esténnico con el licor de hilatura |

de la presgente invencién, realizéndose la coagulacién y des-
hidratacién.
El procedimiento de la presente invencién para fabri-

car fibras hiladas en emulsién y otros articulos, tales como

peliculas compuestas prinecipalmente de polimeros PVA y poli- |
meros vinilicos que contisnen ¢loro que incluyen un nuevo po- |
li{mero de injerto, ha sido deserito en 1o que antecede, propor-
cionéndose los siguientes ejemplos para ilustrar de forma de-
tellade le invencién.

EJEMPLO 1 .

‘Se prepara une mezcla que contiene 80 partes de agua i
libre de sal, 0,1 partes de persulfato potésico, 0,06 partes
de bisulfito sbédico y 20 partes de acrilamida, y se polimeriza,
durante 120 minutos, & temperaturas no superiores e 852C, para
obtener una solucién acuosa de poliacrilamida (denominada de
aquf en adelante como PAM) que tiene una viscosidad de 1.500
centipolses (abreviados & continuacién como op) & 252C. Esta |
golucién (8,5 partes) se mezéla uniformemente con 61 partes de
agua libre de sal, 0,04 partes de persulfato potésico ¥y 1,33 ;
partes de un agente ‘'emulsionante, y la mezcla se polimerizae en

un autoclave con la adicién de 28,8 partes de cloruro de vinilo

a 459C, durante 6 horas, para obtener una emulsién que contie-

ne 30 % de PVC (incluyendo el PVC insertado).

y su pH es de 4,0, El didmetro medio de perticulas es de 320 ﬁ,

i
|
?
Ia emulsién tiene unse viscosidad de 25 cp. & 20RC i
|
|
|

observado a travéds de un mioroscopio electrdnico. L eficacis

de injerto fue del 16 #%#. Ia emulsién resulté ten estable que

pudo almacenarse durante un largo periodo de tiempo sin gue se

produjéran camblos en .la viscosidad, didmetro de parilecults ¥

¥

I
'
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otras propiedades, a excepcién de que se observé una ligers

disminucién del pH.

Ia emulsién (32 partes) se mezcla con éo partes de
una solucitén acuosa al 15 % de PVA como matriz y se separan
las burbujas de la mezcla mantenida a una temﬁeratura de 802C,
pera obtener un licor. Este 1100? queres estable durante un
largo periodo de tiempo, se filtre y a continuscidén se hila en
una solucidén acuosa de sal de Gleuber (350 g/1) a 452C, segui-
do por un tratamiento térmico en himedo en un bafio de sal de
Glauber (300 g/l1) calentado & 902C, ss lava con egue, se secs,

se estire 2,5 veces a 1502C y se somete a un tretamisnto tér-

mico a 2300C, La fibre asi obtenide se acetaliza mediante tra- |
| temiento en un bafio que comprende 6 partes de formaldehido,

15 partes de dcido sulfdirico, 10 partes de sal de Glauber y
69 partes de agua a 702C, durante 30 minutos. La fibra resul-
fante, con un denier de 2, tenia las siguientes propiedades:

Tabla 1

Denier de fibre (a) 2,03
| Tenacidad en seco (g/4) 3,12
Alargamiento,én seco (%) 24,2
Tena¢idad de nudos (g/d) ‘ 1,30
Contreccién en agua hirviendo 2,0

Contraccién en calentamiento en seco 0,%a 12020
2,0a 1602C
Cepacidad de tefildo Se tifie bien con tintes directos,

4dcidos, de azufre y catidnicos.

Resistencia a los
productos quimicos

Un licor que se obbuvo de una forma similar & la

Buena

desorita anteriormente, con la exoepcién de que no se utilizé

PVA en el momento de la polimerizaeién en emulsidn de slirars
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de vinilo, poseia una pobre.estabilidad y era dgifieil de hilar,
estirar y admitir otros tratamiéntos, de modo gue no se ohtuvo
fibre alguna con unas propiedades_mecénicas lo suficientemente
tuenas pare emplearse en la prédctican.

EJEMPLO 2

Se prepara una mezcla homogéne& que contiene 2,0
partes de PVA, 60 partes de agua libre de sal, 0,04 partes
de persulfato aménico y 1,33 parfes de un agente emulsionante
y se polimerize en un autoclave con la adieién de 28,8 partes
de cloruro de vinilo & 4520, durénﬁe 7 horas, para obtener una
emulsién que contiene 31 % de PVC (ineluyendo el PVC injertado).
Le emulsién tiene une viscosidad de ‘15 ep. & 202C, y un pH de |
4,5, siendo el Adidmetro medio de partfculas de 320 R, determi-
nado por una observacién en microscopio electrénico. Ia efica- |
cia de injerto fué del 14 %.

Ia emulsién pudo almecenarse de forma estable duran-
te un largo perdodo de'tiempo gin que se produjeran cambios en
el pH, viscosidad, didmetro de particulas y otras propiedesdes.
De forma gimilar & la descrite en el ejemplo 1, & excepcilén
de que se utilizé esta emulsién, se preparé una fibra con un

denier de 5. Ia fibre obtenida tenfa las siguientes propledades

después de la acetalizacién.

Tabla 2

Denier de fibra (a) 5,04
Tenacidad en seco (g/4) 2,85
Margemiento en seco (%) 24,8 |
Tenacidad de nudos (g/d) 1,26 :
Contraceidn en agua hirviendo 2,5% ;
Contraceién en calentamiento en seco 1,0% a 120¢C ;

2,5% a 16000
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Capacidad de tefildo N Buena

Resistencia & los productos quimicos  Buena

Un licor obtenido de forma similar a la descrita
anteriommente, con 1l excepcién de que no se utilizé PVA en
el momento de la polimerizacién en emulsién de cloruro de vi-
nilo, tenia una estabilided pobrely resulté dificil de hilar,
egtirer y admitir ptros,tratamientos, de modo que no se obtu-
vo fibra alguna con unas propiedades_mecénieas suficientemente

buenas para utilizarse en 1la prdetica.

- EJEMPLO 3

De forme similar a le descrita en el ejemplo 1, &

excepeién de que se utilizaron 30 partes de una solucién acuo-

'sa 8l 15 % de M-PAM (viscosidad, 200 ep a 252C) en lugar de

emplqar 1a solueidn acuosa de PAM mencionada en el ejemplo 1,
obteniéndose une emulsidén de PVC., La polimerizecidén durante 12
horas, proporcioné una emulsién que,coﬁtenia 27 % de PVC (in-
cluyendo el PVC injertado) y teniendo una viscosidad de 45 cp.
Ia emulsién que contenie los componentes injertados con una
eficacia dq injerto del 23 %,Vpudo almacensrse durante un lérh
go periodo de tiempo de une foma tan estable como en el ejem~
plo 1. A este emuleién, se afiadid une solucién acuosa de PVA
para preperar un licor de PVC (incluysndo el PVC injertado):
PVA = 55145, y se observd la estabilidad del licor durente 3
dfas sin que se encontrara nada melo. Utilizando este licor,
se preparé una fibre de foxme gimilar a la mencionada en el
ejemplo 1. la fibre obtenida con un denier de 2 ten{a exvelen-
tes propiedades tal como més abajo se ilustre.

Se utilizé el mismo procedimiento que el anterior,
como control, con la excepcidn de qué no se empled M-PAM, en

el momento de la polimerizacién en emulsién del cloriro d
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merizae a temperaturss no superiores a 900C, durante 1ZQ ninv-

vinllo. Las propiedades de 1la fibra obtenida son lag siguien-

tess
T a b'l a 3
- ~ Control

Denier de fibre (a) 1,98 2,08
Tenacidad en seco (g/d) 3,25 1,84
Alergemiento en seco (%) 23,4 22,8
Tenacidad de nudos (g/a) - 1,32 0,60
Contraccidén en agusa hirviendo 2,8 3,5

Ia fibre de la presente invencién era también exce-
lente en relacién con la resistencia térmica, caﬁacidad de te-
fiido y resistencia a los productos quimieos.

EJEMPLO 4 o

Se prepara une mezcla que contierﬁ 80 partes de agua
libre de sal, 0,075 partes de persulfato aménico, 12,3 partes
de amcrilamida, 1,36 partes de dimcetons-acrilamida, 1,36 par-
tes de metalilsulfonato de sodio y 5 partes de PVA, y se poli~

tos, para obtensr una soluecién acuosa de copolimero que contie-—
ne PAM como sustituyente prineipal y que tiene una viscosidad
de 35 op. & 2500, | |
ﬁa golucidén acuocsa de cbpolimero (9,5 partss) se

mezcla con 60 partes de agua libre de sal, 0,04 partes de per-
sulfato sménico y 1,33 pertes de un agente emulsionante, y s=e
polimeriza en un autoclave con la adicién de 28,8 partes de
eloruro de vinilo & 45¢C, durante 7 horas, pert obiener una el
sién que contiene 32 4 de PVC (inoluyendo el PVC injertade).

. Ia emulsién tenia una viscosidad de 20 ep. a 2020,

un pH de 6,5 y un didmetro medio de particula de 250 3, mne-

diante obgervacién a travée de un microsgoplo electrwimicc.
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Tabla 4
Denier de fibre (a) 5,10
Tenacidad en seco (g/d) T 2,95
'Alargami‘ento en seco (%) 24,8
Tenacidad de nudog (g/d) 1,35 ,
Capacidad de tefildo Se tifie profundamente con tintes direc—|

{
|
- de meta;ilsulfonato de sodio, y ae polimeriza & tempsraturas }

'no superiores & 90RC, durante 120 minutos, para obisner uni so=-

Ia eficacia de injerto fue dsl 15 %. La emulsién pude almecs
narge durante un largo periodo de tiempo sin que se observaren
cambior en el pH, viscosidaed, dldmetro de particulas y otras
propiedades. Empleandq esta emulsiéri, se hild une fibre con un
denier de 5 de forma similar & la descrite anteriormente en el
ejemplo 1. | '

las propiedades de la fibre obtenida, después de 1&a

acetalizacién, son las sigulentes:

tos, dcidos, de azufre y catidénicos.
Resistencia térmica Baena

Resistencia a los pro-
ductos quimicos Buena .

EJEMPLO 5
' Se prepara una mezcle que contiene 80 partes de ague

libre de sal, 0,1 partes de persulfato aménico, 16,1 partes

de acrilamide, 1,8 pertes de diacetona-acrilemida y 1,8 partes

lucién acuosa de copolimerc que contiene PAM como constituyente

principal, con una viscoszidad de 25 ¢p. a 259C,

Ia solucién acuosa de copolimero (8,5 paries) se mez-

cla con 61,2 partes de agua 1libre de sel, 0,039 partes de per-

sulfato aménico y 1,33 partes de un sgente emulsionaninc, se po-'

limerize la mezcla homogénea en un autoclave con la adinién de

28,8 partes de cloruro de vinilo a 452C, durante 6 roraa, DpAIB
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obtener une emulsién (denominade de aqui en zdelante "A") que
contiene 29 % de PVC., Ia emulseién "A" tenia una viscosided de
29 cp. & 202C, un pH de 6,5 y un didmetro medio ds particulas
de 350 Si, segin se observé mediante un microscopio electrénico.
Ia eficacie de injerto fué del 13 %.

Por otra parte, una mezcla que contiene 80.partes
de sal libre de agua, 16,4 partes de acrllemida, 1,8 partes de
diacetonaacrilamida vy 1,8 partes de PVA, se polimerizé a tem-
peraturas no superiores a 852C, durante 90 minutos, para obte-
ner una solucién acuosa de copolimero (denominada de aqui en
adelante como "B") que contiene PAM como constituyente prineci-
pal y que tiene una viscosidad de 1.270 ep a 25¢C.

Ie emulsién de PVC "A"™ ge mezclé con cade una de las
cuatro mezclas de "B" y une solucibén aocuosa 8l 15 % de PVA como
matriz, para preparar cuatro-liéore’s, con lo cual el conteﬁido
de "B" en la matriz era del 10 % basado en el componente PVA,
¥y las cantlidades totales de los componentes poliméricos solu-
bles en agua contenidos en las mezcias eran respectivamente de
40, 100, 200 y 250 % basado en el contenidoc de los componentes

poliméricos contenidos en "A".

Tos licores se filtraron y 8 continuacidén se hilaron
en un beffo de solucién acuosa de sal de Glauber (330 g/l) ca- |
lentado & 4590, séguido por un tfatamiento témice en himedo
mediante el paso @ través de un baflo de s2l de Glauber (300
g/1l) celentado & 902C, y se sometieron 2 tratamiento térmico

e 2309C. Las fibras asi obtenidas, con vn dsnier de 3, fueron

acetalizadas mediente tratemiento en un bafio que comprendia

i
!
6,5 partes de formaldehido, 15 partes de &cido sulfirico, 42
. I
partes de sal de Glauber y 66,5 partes de agua a 652C; durante

|

30 minutos. Las fibras obténidaa'después de la acatalisacidn
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tenfen las siguientes propiedades:

Tabla 5

Cantidad de*®

natriz 40 100 200 250
Capacidad de .
hilado Buena Excelente  Excelente Excelente

Continuidad de
las particulas

¥ Porcentaje de componentes poliméricos contenidos en
la matriz a los componentes poliméricos contenidos
en la emulsién.

EJEMPIO 6

A 8,5 partes de una solucién acuosa al 20 % de PAM, -
obtenida en el ejemplo 1, se =fiadieron 60 partes de agua libre
de sal, 0,03 partes de persulfato potésico y 1,5 partes de un 
emulsionante, y después de mezlar homogeneamente, la mezclae se
polimerizé en un autoclave con la adicién de 28,8 partes de
cloruro de vinilideno & 4590, durante 7 horas, para obtener
une emulsién que conteria 31 % de PVAC (incluyendo el PVAC in-
jertado). Esta emulsién tenis uns viscosidad de 18 ep a 20°C y

un pH de 4,5, siendo el didmetro medio de particulas, estimado

por observacién en microscopio electrénico, de 420 2. 1o afi-
cacia de injerto fué del 21 %. Esta emulsién era fan esteble
durante un periodo de tiempo largo que cuslquier cambio en las

condlciones, teles como pH, viscosidad y didmetro de parifoula,

de emulsién Perfecta Perfecte Perfecta Perfecta
Reglistencia
en seco (g/d) 2,94 3,06 3,24 3,45
Alargamiento en '
seco (%) 26,2 24,5 23,8 22,0
Capacided de : _ P
tefiido Tefiible con tintes 4dcidos, Bzufre y catidnicos.
1
Reslistencia a Insoluble en acetona y tricleno. .
los productos Cierta resistencla contra dcido sulfirico concl
quimicos ¥y écido clorhidrico conc.
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no pudo observarse con el transcurso del tiempo. Esta emuleidn |
(32 partes) se mezcld con 60 partes de una solucidén acuosa al’
15 % de PVA como matriz, y la mezcla se mentuvo a 80¢C, sepan@;uzf
dose las burbujas para obtener un licor. Este licor, que era
estable durante largo tiempo, se filtré a continuaciébn. Elhfilé':i
trado fué extruido enruna solucién acuosa de sel de Glauber ~ |
(350 g/1) & 459C, seguido por un tratamiento en himedo medignég‘?f
el paso a través de un bafio caliente de sal de Glauber calqntg;,?f
do & 952C, tras lo cual se lavé con agua, se secd, se estiré'“ |
2,5 veces a 1402C y se sometl$ & tratamiento térmico & 2252C,
Ia fivre asi obtenidas fué acetalizade treténdols, a 602C durep |-

te 30 minutos, en un bafio que comprendfa 5 partes de formalde= jj’
|

hido, 15 partes de &cido sulfdrico, 10 partes de sal de Glaubprw_v

¥y 70 partes de agua. La fibra resultante, con un denier de 2,

Tabla 6

]

|

1 -
tenfa las siguientes propiedades: Vl

Temafio de fibra (d) 2,03
Tenacidad en seco (g/4) 2,82
Alargamiento en seco (%) ' ) 23,4
Tenacidad de nudos (g/d) . 1,28
Contraccién en agua hirviendo (%) 2,5

Contraceidn pof calentamiento en seco 1,0% a 1200C
3,02 a 160eC

Capacidad de teiiido Se tiffe hien con tintes directos
y tintes catidnicos.

Resistencia a los pro
ductos quimicos Buena

Un licor obtenido de la misma forma que la indiocads ;.af-

anteriormente, & excepcién de que no se utilizd PAM en el mo%,:

mento de la polimerizacién en emulsién de cloruro de vinilide—¥] %f

i

no, tenfa una pobre estabilidad, siendo difiell de hilear. estiw”t_
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rar o de aplicarse otros tratamientos, de modo que nc se obtuvoi

ung fibra con las propiedades mecénicas suficientemente buenas i
para utilizarse de modo préctico. '

EJEMPLO 7

El licor del ejemplo 1 fud extrgido a través de una

ranura de 0,2 mm de ancho, en una solucién acuosa de sal de

Glauber (350 g/1), para producir una pelicule que se pasé a con
tinuacién a través de una solucién acuosa saturada de sal de
Glawber gradualmente calentada desde 70 a 902C., Ia pelicula se
enfrié a 309C pasdndola a través de un bafioc de solucidén acuosa

de sal de Glauber (100 g/1) y se lavé con agua fria, tras lo E
cual se estird en una relacién de estirado de aproximadamente

200 % mientras se secabs mediante calentamiento & 100-1602C. i
La pelicula as{ obtenida era transparente y mostrd uns excelen— :
te resistencia férmica y resistencia a los productos quimicos. !

EJEMPLO 8

Se preparé una emulsién gue tenia ung viscosidad de
15 cp & 202C, pH 4,5 y un dlémetro medio de particulas de 320.% .
(siendo de 31 % el contenido de PVC y PVC injertado) mediente
une polimerizacidén similar a la del ejemplo 2,y se mezclé con
un alecohol polivinilico acuoso 8l 16 4 y una dispersidén acuoss

al 18 % de 4cido esbdnnico o una dispersién acuosa 81 18 % de
6xido esténnico, para preparer dos licores de hilature, cuyas
composiciones eran PVC : PVA s Acido estémnico = 50 s 50 ¢ 3,

y PVC ¢ PVA : 6xldo estdnnico = 55 ¢t 45 ¢ 4, (relacidn en peso)
regpectivamente., Ambos licores ersn tan estables que el incre~
mento de la viscosidad no se observé cusndo se dejaronm en repo-
go durante largo tiempo. Los dos llcores de hilaturs fueron ex- P

truidos en una solucidn acuosa saturada de gl de Glauber ca-

lentada a 4520, y a continuacién se sometieron & un &tee.: iento ’



10.

15,

20.

25.

30.

— 21 -

112943

térmico en himedo paséndolos & través de une solucién acuosa
saturada de sal de Glauber, seguido por un lavado con agua y
un secado a 902C¢, Ias fibras fueron estiradas en una ielacién
de estirado de 700 % bajo calentamiento a 1802C durante 2 mi-

nutos, y se sometieron entonces a‘tfatamiento t€rmico a 2300(.

-Los dos filamenfos‘asi obtenidos'fuéron acetalizados sumergién

dolos, & 702C durante 60 minutos, en un bafio de acetalizacién
que comprendia 15 partes de écido-sulfﬁrico, 11 partes de sal
de Glauber, 6 partes de formaldehido y 18 partes de agua, tras
lo cual se sometieron a lavado, blanqueado, lavado, tratamiento

con aceite, rizado y cortado, para preparar dos fibras corta-

dag cuyas composiciones eran PVC ¢ PVA parcialmente acetalizado !

¢ 4dcido estdnnico = 48,5 : 51,5 1 2,9 y PVC PVA parciaimente

acetalizado t éxido esténnico = 53,6 ¢ 46,4 1 3,9, (relacién en |

peso) respectivamente,

Cortinag que fueron preparadas empleando las dos fi-
bras cortades. por separado, soportaron perfectamente los ensa-—
yog de resistencia al fuego mencionados en la Iey japonesa de
Iuche contre el Puego, y cuando fueron enssyadas de acuerdo
con el método de ensayo mencionado en AATCC-34-1966, solamente
se descompuso y carbonizé el drea que estaba en contacto con
la llama, y no se observé ningune llama residual ni ascua re-~
sidual. Ia propiedad entiinflamatoria no se redujo sustancial-
mente, después de haber realizado cperaciones repetidas de
limpieze en seco o levade, de acuerdo con los métodos mencic-
nados en la Nomea Industrial japonessn JIS-2--0860 § JIS-L-1045.

Se prepararon, como control, ¥ de forma similar a
la mencionada anteriormente, 2 fibras cortedss que comprendian
PVG : PVA parcialmente acetalizaedo en una relaclén eu peso de

48,8 : 51,2 y 53,7 1 46,3, respectivamente, 2 excepcidn dz fue

B
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a los licores de hilaturs no se afiadié la dispersién scuosa
de &cido esténnico y la dispersién acuosa de 6xido esihinnico.
Lag cortinas que fueron preparades empleando las dos fibras
cortadas por separado, no pudieron soportar los ensayos men-—
cionados en la Ley japonesa de Lucha"contra_el Fuego -en el
caso en donde éran impropios el espésor de las cortinas y el
tipo de auxiliar de procesado utilizedo. En adicién, cuando se
engayaron de acuerdo con los métodusAmencionados en AATCC-~34~
1966, las cortinas se carbonizaron en una gran extensién y se
observd cierta llama residual.

. Las cortinas de control anteriommente mencionadas
fueron sumergides en una solucién aduosa ai 6 % de cloruro es-

ténnico & 452C durante 10 minutos, se prensaron pare eliminar

la solucibn aglutinente, se lavaron con agua y se secaron, suce

sivamente., Iag cortinas asi{ tratedas, que contenian Acido es—
ténnico dentro de sus fibras, tenian una propiedad antiinfla-
matorie més excelente que la propiedad de lag cortinas sin tre
tar.

EJEMPILO 9

Se prepard un licor de hilature efiadiendo 63 partes
de PVA acuoso.al 18 % a 37 partes de una emulsién (siendo el

contenido de PVC y PVC injertado del 31 %, que tenia una viseco-

gidad de 15 cp & 2020, un pH de 4,5 y un diémetro medio de par-
ticula de 320 ﬁ,‘preparada de forms similar o la indicade en
el ejemplo 2. El licor de hilatura era tan esfable que no =R
observé el incremento de viscosided con el {renscurso del tiem
PO

Do forme similar a la mostrada en el ejemplo 1, se
sometl6 el licor de hilatura a hilatura en himedo, Hrodomliento

térmico en himedo, lavado con agua, secado, estivedc bhajc ca-

|

s
!
l
{
!
]
i

i
=.
!

|
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lentamiento, tratamiento térmico y endurecimiento térmico
pére obtener un filamento cuyae composicidn comprendia PVC y
PVA en una relacién en peso de 50:56.

El filamento fue acetalizado medisnte inmersidén a
70¢C, durante 45 minutos, en un bafio de acetalizacidén prepare-
do disolviendo uniformemente 7 parfes'de cloruro estédnnico
cristalino'(SnCl4-5H20) en una mezcla que contenia 10 partes
de 4cido sulfirico, 10 partes de sal de Glauber, 7 partes de
formaldehido y 73 partes de agua. El filamepto fue prensado
para separar la solucidén aglutinante, se lavé suficientemente
con agus a 402C, se lavé con una solucidén de 15 g/1 de carbo-
nato sédico calentada a 500C, y se sometid al tratamiento de
acabado, rizedo y cortado para fabricar una fibra cortade.

la fibra asi obtenida comprendia PVC y PVA parcial-
men%e acetalizado en una relacidn en peso de 48,6:51,4, conte~
niendo 1,2 % de estafio basado en el peso total del PVC y PVA
parcilalmente acetalizado practicamehte en forme de dcido es~
ténnico.

Ia fibra tenia propiedades antiinflametorias més ex-
celentes que las propiedades de la fibra de control que no con
tenfa dcido esténnico sometido a aéetaliéacién en un bafio
usugl que no contenia clorurc estdnnico, y un género Iabricado

a partir de esta fibre pudo soportar el ensayo de resistencia

"a la llema vertical (Boston Method and AATCCG-34-1966) dnnde

no se obgservé ninguna llams reaidual, tal como se muestra en
la figura 7. La propiedad antiinfienatorie de la fibra de la
presente invencidén no se redujo por lns comportmmientos repeti
dosg de limpieza en seco y lavado y demostrd ser perpehua por
el ensayo basado en la Ley Japonesa de ILucha contro @i Funrgo,

tal como se muestre en la Tabla 8.
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EJEMPLO 10 10

-24 -

Se preparé un licor de’ hilatura efiadiendc 52,5 par—

tes de una solucidn acuosa al 18 % de alcohol polivinflice y

4 partes de una dispersién acuosa de dcido estdnnico a 47,5

partes de une emulsidn similar a la obtenids en el e jempld 1

- (diduetro medic de partfcules 320 K, viscosided 25 cp a 20%C,

con la Ley Japonese de Luche contra el Fuego

Tab 1._8.' 7
A . s todo '
Nétodo de Eent AATCC-34-1966
ensayo
negy Tiempo | Tiempo | Tiempo Area
de 1llg | de 1lla | de as-~ de car
Muestra me ré- | ma re-~ | cuas bonizg
sidual | sidual | residusl cidn
Género hecho de fibras obteni
das por acetalizacidén con li=| 0-5 sec.| Total- - Total-
cor acetalizante convencionel mente mente
(control) quenado quemado
Geénero hecho de fibras obteni -
das por acetalizacidn con li~ 0 0 0 4=~5 om
~cor acetalizante conteniendo 1
Tabla 8
Resultados de los ensayos de resistencia al fuego de acuerdo

Lavado ' Contacto con la -lleme|Contacto con la llama Vere~ |
uestra oig-;m- &/m2 |durante 60 segundos |durante 3 segundos dicto |
e -
gn 86~ Tiempo|Tiempo . Area |Tiempo|Tiempo |Arsa i
co de llg|de as~ | de car|de llajde as~ |de cax
ma re-|cuss re| bonizg|ma re-|cuas reibonizg
sidual | #idual™] cién | sidual|sidual” | cidn
250 0 0 750
g.!ag' nero Je| 0 o 8’0 | © 0 6,0 | wo |
a98&q o |trame | 0 0 10,0 | 5,0 | O 8,0 | pasd |-
a‘g @ ) ] plang ‘ . L
g88a 44 ‘
3 B 6 H negog§ 0 0 7,0 |
g8HEE treme | © o g's |0 0 6,06 | No
g ‘a8t triple | O 0 |10;0 |16 | O 8,2 | pead
430 ~ . i
o g i i
FEr |
SEE -
B0 NmM ;
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Tabla 8 (Continuacién)

on

rd

por acetallzaci

con licor acetalizante conteniendo Sncl4

Género hecho de fibras obtenidas

250 T
mepiz °] 01 T2 o |0 | 8,0
na. ol ol 9,0
o - -
‘[440 f
g’ género : 0| O 8010 1o | 8,0 | _iem
ol de tra : 0O o} 8,3 ~
ple =101 0f 9,2
220 0 0 Ty 0 0 5,2
= 36 tra | O | O 7,8 o | o 7’1 pasa
g me ple | O 0| 10,0 ’
() ne
s
)
S g 440
[} > & 0 0 8,0
‘g o  [g=nero 0 |0 745
3 v de tra | O 0 9,2 ? pasa
2 ;lel‘e“i o o100 (% |9 | 9
- »
N 250 0| 0 60 -
La) genero )
E? de tra 0 0 6,5 0 0 6.3 pasa
48 2 me plz | O 0 7,9 . . !
o8 8 ma . |
I _ i
\mo Qo 440 . !
S *  lgnero | 0| O 8000 o | 7,3 pasa
g‘ de tra 0 0 8,5 0 0 8,2
] me P2 o | 0| 9,5

5.

Se preparé un filamento 2 pertir de este licor de hi-
lature llevando & cabo la hilatura en himedo, iratamiento tér—
mico en himedo, estirado térmico, tratamiente térmico, de formé
anéloga @ la indicada en el ejemplo 1. A continuacién, el fila-
mento fué acetalizado en el bailo de acetelizacién gue tenia 18

misma composicidn que en el ejemplo 1, ¥y entonces se vlangist,

b
mem e i)

neutrelizb, rizé y cortd pare formar una fibra coriade

de PVU:PVA parcislmente acetalizado : polimerilamics ( .:0v 7 udo
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poliscrilemida metilolada): dcido estdnnico, en una reiacién
en peso de 55,4 & 41,3 & 3,3 ¢ 2,9, 7

Ia fibre fué ligeramente @ovillada en une bola, la
cual se puso en la llame de un quemador de gas retirdndose del
mismo después dé.que habfae ardido suficientemente. En este ca-
80, la llama desaparecid inmediatemente y se detuvo la combus-

tién, mientras que una bola hecha a partir de una fibre de

control que no contenia dcido estémnico continué ardiendo du-

rente algin tiempo y humeando sin llema durante un cierto

tiempo.

EJEMPLO 11
Une mezcla que tenfa una composicién similar a la in-
dicada en el ejemplo 2, excepto que las 28,8 partes de cloruro

de vinilo fueron reemplazadas pof 28,8 partes de cloruro de

'vinilideno, ge polimerizé a 452C, duraente 8 horas, en un auto-

clave, para obtener une emulsidén que contenia 31 % de PVAC
(incluyendo el PVAC injertado) que tenia una viscosidad de
16 cp a 20¢C, pH 4,8. E1l didmetro medio de particula estimado
por observacién en un microscopio electrénico fué de 380 f.

El coeficiente de injerto fué del 17 %. A esta emulsién se

afiadié una solucién al 18 % de PVA y una dispersién preparada

dispersando 18 partes de dcldo estdnnico en 82 partes de agua,
pare preperar un licor de hilature que comprendia PVAU : PVA @
Acido esténnico = 52 : 48 : 3,9 en peso. Este licor de hilatu-
T8 era tan estable que no pudo cbservarse ningin incremento
anoxmal de viscosidad.,

De forma similar a la mostrada en el ejemplo 1, el
licor de hilature se sometié a hilatura en himedo, traismiento

térmico en himedo, lavado con agua, secado, estirado *in ca-

lentamiento, tratamiento térmico y acetalizacién, ~~ra sLtaner |
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ne de control de 250 g/hz, fabricade a partir de la fibre cor-

412943 -

una fibra cortada de denier 3.

2

Una cortina de trame plena de 250 g/m“ fabricada a

partir de la fibre cortada, pudo soportar el ensayo antiinfla-
matorio definido en la ILey Japonesa de Lucha contra el Fuego.
En adiecidén, cuando 1la cortina fué ensayada de acuerdo con
AATCC-34-1966, solamente se descompuso & carbén la parte que
egtuvo en contacto con el fuego, nb observédndose ninguns lla-
ma residual ni ascuas residunles.

Como control, se hilé un licor de hilatura de PVAC @
PVA = 52 : 48 en peso, obtenido de forma similar e la mostrada
anteriormente, excepto que no se afiadié una dispersién acuosa
que contenia dcido esténnico, tras lo ocual se sometid a los
tratamientos ulteriores como los indicados anteriormente, para

obtener una fibra corteda de denier 3. Una cortina de trame pla

tada, no pudo soportar el sensayo antiinflamatordo descrito en
la Ley Japonesa de Lucha contra el Fuegé. Cuando la cortina se
ensayé segin el método desordto en.AAch~34-1966, se carbonizé
en une gren extensién y se observé ciertas llamas residuales.
Por consiguiente, es evidente que el producto de la presente
invencién es bastente més excelente en lo que respecta & pro-
piedades antiinflamatorias que el producto de control.

NOTA

Degerita suficientemente la naturaleza del invento,
as{ como la manera de realizarse en la préctica, debe hacerse
constar que las disgposiciones anteriorments indlcadas son sus-—
céptibles de modificaciones de detalle en cuanto no alteren su
principie fundemental, siendo lo que constituye la esencie del

referido invento por lo que se solicita Patente de Inwencidn

por 20 afios en Espafia, sobre: PROCEDIMIENTO PARA PA~-KI R FIBRAS
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Y PELICULAS DE POLIMEROS VINILICOS; caracterizéndose por lo

siguiente:
1.~ Procedimiento pare fabricar fibras y peliculas

de polimeros vinflicos, caracterizado porgue comprende prepa- °

rar un licor de hilatura afiadiendo PVA como metriz & une emul-

gién de polimeros vinilicos que coﬁtieﬁen cloro (PVC y/o PVdC),
uné parte de los cuales estd injertade sobre un polimero de
espina dorsal, soluble en agua; y someter entonces el licor

de hilatura a una operacién de moldeo en himedo.

2.- Procedimiento segin la reivindiocacién i, carac~
terizado porque la emulsidn de poiimeros vinilicos que contie-
nen cloro (PVC y/o PVAG) se obtiene mediante polimerizacidn en
emulsidn de un mondémexro vinilico que contiene cloro (cloruro.

de vinilo y/o cloruro de vinilideno) en un medio acuoso que

'contiene un polimero soluble en aguz de espina dorssl;

3e~ Procedimiento segin cualquiera de las reivindi-
caciones 1 y 2, caracterizado porgque como minimo se afiede &l
licor de hilatura un compuesto seleccionado del grupo consis—
tente en doido estédnnico y éxido de estafio.

4.~ Procedimisnto segin las reivindicaciones 1 y 2,
caracterizado porque la emulsién de polimerc vinflico que con
tiene cloro (PVC y/o PVaC) se prepare polimerizendo cloxuro
de vinilo y/o cloruro de vinilideno en un medio acuoso prepa—
rado afiadiendo .un agente emulsiongnte y un catelizzdor soluble
en sgua parg la polimerizacidn, A una solucién acuosa del po-~
1{mero de~espiha dorsal ecpecisl.

5.~ Procedimiento segin cualquiere de las reivindi-

caciones 1 a 3, ocaracterizado porque el licor se extruye en

8 golucién scuosa de sulfato sbédico y se coagula por deu-

dretacidn, y el coagulante asi obtenido se calizile adivlow
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nelmente a una temperatura comprendida entre 70 y 1002C en
una sqlucién acuosa de sulfato sédico, para mejorar su resis-
tencia al aguae fria, 7

6.~ Procedimiento segin cualquiera de las relvindica-
ciones anteriores, caracterizado porque con el fin de mejorar
las propiedades mecénicas y‘la registencia al aguva, las fibras
y peliculas obtenidas se secan & una tempereture comprendida
entre 70 y 240¢C. y si es necesario gde estiran termicemente y
ge tretan termicamente.

7= Procedimiento segin le reivindicacién 6, carac-
terizado porque con el fin- de mejorer la resistencia al agua
caliente, los articulos ccnformados se acetalizan empléando
un aldehido tal como formaldehido, acetaldehido y benzaldehido,

8.~ Procedimiento segin le reivindicacién 7, carac—
terizado porque la acetalizacién se efectia en presencia de
una sal de dcldo fuerte de estaﬁo; de modo que las fibras y
peliculas resultantes contienen practicamente dcido esténnico.

9,~ Procedimiento segin cualquiera de las reivindica—‘
ciones anteriores, caracterizado porque los articulos se some-
ten a moldeo en himedo y a una sal de &cido fuerte de estafio,
de modo que los articulos resultentes contienen &cido esténni-
co. |

10.- Procedimiento para fabricar fibras y peliculas

de polimeros vinilicos, tal y como queda sustancialmente des-

Esta Memoria consta de 29 hojas escritas a mdquina

por una sola cara.

Madrid, 23 MAR. 1973

KOHJIN CO., LTD. L

/ . GOMEZ ACERO Y MOUETY
Ps b Elemadon Ly Geeta Feragade
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