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PROCEDIMIENTO PARA PREPARAR FIBRAS ACRILICAS
POROSAS.

Slioilante: MMERTICAN CYANAMID COMPANY, entidad norteamericane,
residente en Berdan Avenue, Township of Wayne,

Estado de New Jersey, EE.UU. de 4.

Bsta invencién se relaciona con un prodédimiento'
para preparar fibras acrilicas borosas a partir de una so--
Jueiébn de hilatufa preparada disolviendo un polimers de
acrilonitrilo formador de fibras en un disolvente inorgéni

CO acuoso para el mismo.
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‘dades fisicas, cuyo proceso comprende dispersar en una solu-

gas inerte; hilar en himedo la solucién de hilatura asi modifi-

didmetro fino necesario. En consecuencia, el proceso conduce &
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Mas particularmente, 12 presente invencidn se rela-
clona con un procedimiento, industrialmente ventajoso, para la
produceidn de fibras acrilicas porosas que contienen numerosas

cavidades finas y estables en las mismas y excelentes propie-

cién de hilatura un polimero de acrilonitrilo en un disolven—
te inorgénico acuoso, tanto un 1{quido inerte de bajo punto de

ebullici6én que sea practicamente insoluble en el mismo como -

cada en un coagulante acucso, bajo condiciones tales que el ci-
tado 1liquido de bajo punto de ebullicidn no se evapore o di-

suelva; y a continuacién calentar los filamentos asi coagula-
dos para evaporar el liquido de bajo punto de ebullicién.

Con énterioridad ya se han dado a conocer muchos pro
cesos para la produccién de fibras.porosas o huecas empleando
tédcnicas de hilatura en himedo.

En uno de dichos procedimientos de la técnica ante-

rior, se dispersa 'un gas inerte en la solucién de hilaturas y I

la dispersién resultante se hila para formar fibras. El proce-
80 requierse el empleo de un dispositivo dispersante egpecizl, - i
tal como un molino coloidal, para dispersar el gas cdmo finas
burbujas denftro de la solucidén de hiletura. Sin embargé, in~
cluso con el empleo del dispositivo dispersente especial, re-

sulta extremadamente dificil proporcionar burbujas de gas del

frecuentes interrupciones debido a las roturas de filamenios

en las etapas de hilatura y estirado no habiendo sido posiblz
mentener la necesaria continuidad de procesado, necesaria pars -

la produccién comercial.

En otro de dichos procedimientos, se dispersa un 1i-
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quido de bajo punto de ebullicidén en-le solucién de hilatura,
se hila en himedo y coasgula la solucién de hilaturs as{ modi-
ficada y se evapdré el 1iquido. Sin embargo, en este proceso,
se obtiene un nimero insuficiente de cavidades en los filamen—
tos obtenidos, para proporcionar el grado deseado de poroslidad.
El uso incrementado del liquido de bajo punto de ebullicidn,
para aumentar la porosidad, no solo incrementa-ios costog d=
produceién enomemente sino que conduce tambidn arla obtencidn
de propiedades inaceptables en las fibras, en particular la.
resistenéia y el alargamiento. |

De acuerdo con la presente invencién,rse propeeic a
un proéedimiento para preparar fibras acrilidas porosas, qﬁs
comprende preparar una solucidn de hiletura de un pblimero de
acrilonitrilo formador de fibras que contiene  como minimo 79 %.
en peso aproximadamente de acrilonitriio,éstando constituido
el resto por uno o més monémeros vinilicos copolimerizables
con el mismo, en un disolvente inorgénico acuoso de dicho po-
1imero; dispersar en dicha .solucién de hilatura, en forma de
burbujas de un diémetro medio inferior a2 50 micras aproximada-
mente, un liquido inerte que tiene un'punto de sbullicién del
6érden de 30 a 10092C y un gas inerte'@ue sea prgcticamenfe inzp
luble en dicha solucidn de hilature y un coagulante acuuso
para el mismo, siendo dispersados dicho liquido y dicho gas
en cantidades proporcionadss por lé relacién co-dependients
ABCDE mostrada en el dibujo adjuntoj; hilar la dispersién naf
obtenida, en dicho coagﬁlante_acuoso, bajo condiciones en lag
cuales se retengan ias burbujas dispersadas dentro del filamen
to coagulado; y a continﬁacién pasar el filamento coagulado u
través de vapor de agua o de agua, a una temperatura er. o por

encima del punto de ebullicibén de dicho liquido, a la vexz Ggue
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el filamento se encuentra en un estado gelificado hinchado,
homogéneo, al objeto de evaporar dicho liquidb.

De mcuerdo .con la presente invencidén, es fotalmente

inesperado el que la combinacidn de un liguido de bajo punto -

de ebullieidn y un gas inertg, proporciqne-cavidades mucho més
finas que las obtenidas mediante elrempleo,del gas inerte sole
mente, gque la éantidad de 1liquido ge bajo punto de etulliecidn,
necesaria para proporcicnar la porosidad deseada, se reduzes
grandemente cén—respeqto a la requerida medisnte el empleo de
liquido solamente, y que los diversos problemas asociados a
los procedimientos anteriores, sean'saivadbs a la vez que se
proporciona una fibra acrilica porosé'de excelentes propiedadéé
fisicas. |

Aunque la forma en la cual se obtienen los resultedos
mejorados, por la presente invencién, no.és del todo conocida
¥y a pesar de que la entidad solicitante no deses ligarse a nin—-l

{
guna teoria en particular, se cree que la dispersién del 1iqui~

do de bajo punto de ebullicién y del gas inerte en la solucidn
de hilaturas hace que el l{quido pase a través de procesos s
gasificacibén y expansién que se traducen en uné co@legcennia
con el gas inerte, conduciendo ésto & su vez & la producciow
de burbujas que contienen 1iquido de bajo punto de ebuilierisn
dentro de la composicién de_hilatura, cuyas burbujas se rodu-—
cen entonces de tamafio mediante la agitacidn que écompaﬁa & la
operacidn de dispersién, y por ﬁltimo el 1iquido de bajo punto
de ebullicién se condense y licka en combinacién con la com~
presién ejercida sobre la solucidn de hilatura a medida que
ésta se bombea al proceso de hilaetura. Este comportamiento del.

1iquido de bajo punto de ebullicidn, se supone que es la razdn

de la obtencién de los resultados mejorados, !
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El lfquido de bajo punto de ebullicibn, Qtil en el
proceso de la presente invencién, es un compuesto inorgénico
u orgénico que es practicamente insoluble en la composicién _

de hilatura y en el coagulante acuoso utilizado con la misme.

.Este liquido debe tener un puhto de ebulliciénrdel 6rden d=

30 & 100¢C, preferiblemente del orden de 60 a 809C. Como 1f--

quidos de bajo punto de ebullicién adecuados, se mencionan,

por ejemplo: tetracloruro de carbono, cloruro de butile, clo-
ruro de propionilo, cloruro de propilo, cloruro de alilo, clg_
ruro de isoamilé, tricloroetileno, tricloroetano,'benceno, |
n-hexano, ciclohexano, ciclohexadieno, ciclopéntano, diﬁetilw
butano, dimetilfurano y disulfuro de-carbono. Un 1iquido pre-
ferido es el n-hexano.
En el caso de que el liquido.de bajo punto de ebu-

1licidn sea soluble en la composicidén de hilatura, seré impo~
sible obtener fibras que posean las caracteristicas de poroai

dad que constituyen el objeto de la Presente inveneidn. En

adicién, si el 1fiquido de bajo punto de- ebullicién es soluble

en el coagulante acuoso, serd también imposible obtener fibrags

que tengan las caracteristicas de porosidad gue constituyen
el objeto de la presente invencién. E1 término "practicamente
insoluble" +al comorsé utiliza en esta Memoria y reivindica-
ciones, quiere dar a entender un liquido de bajo punto de eby
1lieidn cuya solubilidad no excede del 0,5 % en peso aproxi-
madamente, a 202C, bien en la solucidén de hilatura o bien 331
el coagulante acuoso.

Los liquidos de bajo punto de ebullicién que poseen
puntos de ebullicidén por debajo de 309C aproximadamente, no

pueden ser empleados en el proceso de esta invencidén, dehide a

|

que las soluciones de hilatura que implican disolventes inorgd-
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hilatura en himedo a temperaturas que causarfan la evaporacién

brematura del liquido de bajo punto. de ebullicién y la pérdida

que poseen puntos de ebullicidn superiores a 1002C, no pueden
emplearse eficazmente en el Proceso dé esta invenpién, debido
a que son dificiles de expandir rapidaménte Yy 8 que se evaporan
de la fibra bajo las-condiciones asociadas normalments con el
procesado en himedo de las fibras acrilicas hilades en himedo.

El gas inerte Util en el proceso de la Presente in-
vencién es un gas no reactivo con la solucién de hilatura y
coagulante, y practicamente insolublg en egtos @ltimos. Comn
gases adecuados, se mencionan por ejemplo: aire, nitrégeno,
argon, helio y déon.

E1 tnico dibujo de lé presente invenéién es un dia-
grams, brtbgonal coordinado resultante de trezar los niveles de -
utilizacidn eficaces de 1liquido de bajquunto de ebullicién y
gas inerte y conectar los puntos pare proporcionar un #érea efi
caz cerrada que representa la relaci6n codependiente entre ell
empleo de 1iquido de bajo punto de ebullieidn ¥ el emnpleo de .
gas inerte, que resulta eficaz bara el proceso de 1é7presente
invencidén. Ios coordinados.eficaces conectados, estédn repre— 7
sentados como A (1, 5), B (1, 0,01), f30, 0,01), D (30, 0,5)
¥y E (5, 5). E1 drea representada por el diagrama mds pequetio

resulta de conectar 1os coordinados F (2, 2), & (0,05),

H (10, 0,05), I (10, 0,5) y J (5,2) e indica una relacién co-
dependiente preferida entre el empleo de 1liguido de bajo punto

de ebullicidn y el empleo de sas inerte. Los valores de 1iqui-

peso, basados en el peso de la solucidn de hilatura. Ios valores
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del gas inerte son porceniajes en volimen, basados en el vold-
men de la solucién de hilatura. E1 empleo de 1iquido de bajo
punto de ebullicidn y. de gas inerte dentro del drea definida
mediante la conexién de las coordenadas, como se muestra en el
dibujo, conduce a 1los resultados deseables de la presente in-
vencién. El empleo fuera del 4rea abarcada por la conexidén de
;as coordenadas, se traduce en una pérdida de las propiedades
deseables conseguidas por la presente invencién.

El gas inerte y el 1iquido de bajo punto de ebulli~1
c¢ibén pueden introducirse en la solucibn de hiletura mediante
cualquier método conveniente para su diépersi&n en la misme.
Bl 1iquido de bajo punto de ebullicién puede introducirse y
dispersarse en la solucién de hilaturarprimeramente, seguido
por la introduceién y dispersién del gas inerte. Al ternativa-~
mente, el gas inerte puede introducirse'y d;spersarse prime-
'raménte en la sgolucién de hilatura trés lo cual se efectia l1a
introduceién y dispefsién del 1iquido de bajo punto de ebulli
cién. Un método de introduccién particularmente preferido =om
giste en preparar en primer luger una mezcla gaseosa dispgrw
sando el iiquido de bajo punto de ebﬁllicién, en forma de un
gas o niebla, en el gas inerte e introduciendo y dispersands
entonces esta mezcla gaseosa en la‘solucién de:hilatura. Eige
procedimiento preferido de introduccidén y dispersidén de 1i-
quido de bajo punto de ebullicién y de gas inerte permitc la
obténcién de tamsfios de burbujas extremédamenﬁe finos en 1a
solucién de hilaturae.

Para llevar a cabo la dispefsi6n del liquido de bajo
punto de ebullicidn y del gas inerte en la solucién de hiletu-
ra, se utiliza agitacidén mecénioa. Un dispositivo mecénice par

ticularmente eficaz consiste en un desintegrador de liquido
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del tipo de engranajes plenetarios o-en uﬁ homomezclador en
Hnow utii2ndo en combinneién con el transporte de la golu—
cibn. Ed #eneral, es preferible realizar la dispersién hasta
que el didmetro medio de lasg burbujes, én la solucibn de hile-
tura, no sea superior 2 50 micras aproximadamente, con prefe—
rencia no superior a 30 micras aproximadamente, medido & partir
de las determinaciones fotomicrogréficas, como mis adelante se
describiréd. Cuando el diémetro medio de las burbujas es supe-
rior a 50 micras aproximadamente, pueden obtenerse broblemags

eon respecto a la capacidad de hilado, rotura de filamentos en

el momento de hilar ¥y estirar y poros no uniformes. Por consgi -~

guiente, es deseable mantener el didmetro de las burbujas por
debajo de 50 micras aproximadamenze, para evitar dichos pro-
blemas potenciales.

La solucién de hilatura, con su contenido dispersado
de liguido de bajo punto de ebullicién ¥y &as inerte, se hila
entorices en un bafio de coagulacidén acuoso, de deuerdo con los

procesos de hilatura en himedo convencionales. Normalmente,

- el bafio de coagulacién acuoso se mantiene & una temperaturs

por debajo de 209C aproximadamente ¥y con preferencia, por de-
bajo de unos 1090 llevéndose a8 cabo la coagulacién de forma
eficaz. E1l empleo de temperaturas del bafio de coagulacién
8Cu080 superiores a unos 202C, se traducé en la, desvitrifica-.
cién de las fibras acrilicas obtenidas a partir de soluciones
acuosas en un disolvente inorgénico’ de polimeros de acrilo-
nitrilo formadores de fibras, lo cusl debe evitarse, Ias bur-
bujas introducidés en la solucidn de hiiatura mediante la

combinacién de 1iquido de bajo punto de'ebullicién ¥ gas iner-

-te, estén presentes en la fibra coagﬁlada comb ya ée ha espéf

cificado. La fibra coagulada se lava con agua, lo cual puede
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| estar acompafiado “pof un estirado parcial, de acuerdo con los

procedimientos convencionales. Dicho lavado con agua no impli
ca temperaturas superiores a unos 200C. Ia fibre lavada se
trate entonces con agua caliente o vapor de agua a temperaﬁu~'
ras en o por encima del punto de ebullicién del liquido de
bajo punto de ebullicién mientras que la fibra se -encuentra
todavia en un estado gelificado hinchado homogéneo. Mediante
dicho tratamienté,'el 1iquido de bajo punto de etullicién pre-
sente en estado 1liquido en la fibra,gelificada hinchada, se
evapora rapidamente para dejar finas cafidades dentro de l&
fibra. Las cavidades surgen de la evaporacién del 1{quido de
bajo punto de ebullieién por sf solo, de.dicho 1{quido en com~
binacién con el gas inerte o de la coaiescencia de las cavide-
des resultantes de la evaporacién del 1iquido de bajo punto Ae
ebullicidén y del escape de gas inerte atrapado en la fibra
inicialmente coagulada, es decir, antes del empleo de agus pa-
liente o vapor de agua. La fibra Que'copfiéne cavidades se eg~
tira entonces en agua caliente a qna,temperatufa superior a
unos 802C. Dicho estirado provoea el-glargamiento de lag cavi-
dades en la direccién de estirado y la fibre obliene de este
modo cavidades alargadas unifommes sobre su longitud total.

El estirado en caliente puede efectuarse en una sola etapa

0 en porciones en etapas miltiples. Dicho estirado puede estar
acompafiado tembién por un lavado con agua antes de la forma-
cidén de las cévidades, aprovechéndose de la capacidad de esti-
rado en frio limitada del filamento hilado. El estirado puede
realizarse también mediante el empleo'dérvapor de agua. E%
egtirado aqui contemplado es el convenciénalmente utilizade
para la orientacidén de fibras. .

La fibra gelificada e hinchada, que contiene cavi-
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duden vy que estd orientads mediante estirado en caliente, ge

compecfin entonces, segin la estructura de- la fibre, mediante

et

seca@o, Y puede %ometerse A otras etupas de procesado conven-—
ciondles segin se desee. Dichas etapasg adicionﬁles incluyen,
por ejemplo, relajacién térmica,-tratamiéntos canagenﬁes de
acabadd & rost-secado, tal y como se utilizan'convencional—
mente.

No es necesario efectuar la.formacién de cavidades
mediante el empleo exclusivo de una etapa adicional de trata-—
miento térmico con agua caliente ¢ vapor de agua, pero la for
macién de cavidades puede acompafiar a una etape convencional
adecuada performada sobre la fibre mientras estd todavia en
un estado gelificado, hinchado homogéneo; entes de la compac-
tacién. Una operacién preferida durante la cual se efectia

le formacién de cavidades es en combinacidn con el estirado

en caliente que se realiza para fines de orientagién. Igual-
mente, es posible realizar la formacién de cavidades en com-— |
binacién con el lavado con agua elevando la temperaturs de
la misma por etapas. '

Ia fibra acrilica obtenida mediante el proceso de
la presente invencidn posee cavidades finas alargadas distri-
buldas uniformemente por toda la longitud de la fibra. Estas
cavidades no son destruidas por ninguna de las etapﬁs de pro-
cesade ulteriores, tales como las etapas de estirédo, compac;
tacidn o rizado. ILa fibra resultante ?osee tembién elevadas
propiedades de resistencia y tlargamiento y resulta eminente—
mente adecuada para usos tales como iopas, ropa de cama y
materiales de relleno en virtud de Su peso ligero Yy de sus

propiedades elésticas y aislantes, que constituyen unos reque-

rimientos importantes para le mayor parte de los usgos indus-—-
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_ génicos, tales.como dimetilformamida, dimetilacetamida o dime--

trianlea. -

Bl polimero de scrilonitrilo dtil como polimero
formador de fibras, puede ser un homopolimero de acrilonitxilo
0 un copolimero que contiene como minimo un 70 %'en peso dpro-

ximadamente de acrilonitrilo, estando constituido el resto por

uno 6 més monéméros vinilicos copolimerizables con el miamo.

Como disolvente del polimero, empléado para formar
la solucién de hilatura, se requiere un disolvente inorgéni. co
acuogo. Los disolventes inorgénicos adecuados incluyen las f
soluciones acuoéas concentradas de sales de tioocianatos, tales |
como tiocianatos de sodio, potasio, aﬁonio ¥y calcio, clorure
de zihc ¥y 4cidos percldrico, nitrico'y.sulfdrico. En el proceso
de la presente invencidén, no pﬁeden utilizarse disolventes gr-
tilsulféxido, puesto que dichos disolventes disuelven al 1f- |
quido de bajo punfo de ebullieidén y no permiten la obteneidn
del estado dispersado del mismo que es necesario.

La concentracién del polimero de aerilomitrilo en
la solucidén de hilatura es generalmente del orden de 5 a 25 4%
en peso aproximademente, basado en el peso de la solucidn de
hilatura, y estd influenciada por el ﬁesb molecuiar del pali~r

mero, como ya se conoce.

El coagulante acuoso empleado es aquél que nomal -

mente estd asociado con el disolvente iﬁorgénico acuownce del
polimero, particular, utilizado, Mediénte'el proceso de 1a §
presente invencién, no se imponen requerimientos especiales

en cugnto &l cosgulante acuogo.

la invencién se ilustre por los siguientes ejemplos

en los cuales todas las partes y porcentajes se expresan en
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peso a menos gue se especifique lo contrario.

El valor. de porosidad de la fibra se evalia deter-
minéndo la densidad especifica de la fibra. Ya ha sido deter-
minado gue una fibra preparada sin la provigién de cavidaden
en la misma, tiene una densidad especifica de 1;{8. Tgualmen-
te, se ha determinado gque la porosidad,?atisfactoria'no se
consigue hasta obtener una densidad especifice por debajo de
1,15 aproximadamente. |

El didmetro medio D de las turbujas de la soluciin
de hilaturas con su contenido dispersadé de 1{quido de tajo

punto de ebullicidn y gas inerte, se obtiene hacieﬁdo wna foto

micrografia de la dispersién y midiendo el didmetro D, de

200 burbujas de la misme. Bl didmetro medio se calcula enton-

ces a partir de la ecuacidn:

200 2
D= s D.c
i=i

200

EJEMPLOS 1-11

Se disuelve, a 7020, un copolimero congistente en
90 % de acrilonitrilo y 10 % de acrilato de metilo, en uns
solucidén acuosa al 44 % de tiocianato sddico, para procorcio-
nar una concentracién de polimero del 11 %. Ia solucidn sc
desairea y se enfria a unos 25¢C. Esta solucidn se.divide en
16 porciones para su ulterior modificacién y empleo en 1z
hilatura de fitrasg. Se utilizan 11 porciones para preparsr
fibras de acuerdo con el proceso de la presente invencién y
5 de las porcionss se utilizean para ?reparar fibras medians
procedimientos de la técnica anterior comparativos. Cada por-

clén, adecuadamente modificada, se procesa individualmer e
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para formar fihras.

Cada una de las porciones de la solucién de hila-
tuﬁ%, procesadas de acuerdo con la prgsente invencién,rse mo-
difican con liquido de bajo punto de’ebullicién y con gas iner
te (aire) tal como se indica en la Tabla I, Las soluciones de !
hilature asf{ modificadas mediante incorporacién del 1iquido
de bajo punto de ebullicién y del aire, se agitan por medio
de un desintegrador de iiquidos delrfiﬁo,de engrenajes plane~
tarios, para proporcionar el didmetro medio de burbujas sumi -~
nistrado en la Tabla I. El liquido de bajo punto de ebullicidn
y el aire, sé introduceﬁ en la solucién &e hilétura por geph.-
rado, afiadiéndose en primer lugar el liquido.

Ta solucidn de hilatura modificada, se hila, en cada
caso, en un bafio acuoso de coagulacién a 0¢C consistente en
une solucidén acuosa al 12 % de tiocianaﬁo s6dico. Ia hilera
contenia 50 orificios, cada uno de ellos con un didmetro de
0,1 mm. Da fibra cosgulada se lava con agua & 209C y se'estij 4
e con una reludi&n de estirado ée 2 en combinacién c¢on dicho~
levado. Ie Ffibra laevada se estira entonces con una relacién ‘
de estirado de 5, en agua hirviendo. El tratamiento con agus
hirviendo hace también que el liquido de bajo buntorde'ebu—
1llicibn se gasifique y evapors de la fibra con 8l aire atrapa-
do, para proporéionar cavidades en dicha fibra. La fibra se

seca entonces en aire a 1202C para compactar la estructurs y

por Wltimo se relaja termicamente en vapor de ague saturadsy
a 1259C. En la Tabla I, se proporcionan las diversas modifi-
caciones y detalles. ‘

BJEMPLOS COMPARATIVOS A-E

i
|
81 procedimiento seguido fué el de los ejemplos 7 i

e 11 anteriores, & excepcién de que las soluclones de hilaiira
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fueron modificadas con 1f{quido de bajo punto de ebullicién -

por separado o con gas inerte (aire) por separado. En la
Tabla I, se proporcionan también las modificaciones y detalles.
A 1a hora de procesar las,fibrgs dé 105 e jemplog 1
a 11, no surgieron problemas con regpeécto a la hilatura. las
fibras obtenidas tenfan bajas densidades especificas, Jo cual
erag indicativo de numérosas cavidédes; ¥ poseian una excelente
resistencia a la vista de laé muchaé cavidades. 7
A 1la hora de procesar las fibras de los ejemples
comparativos A-E, surgieron problemas de hilature. En los
ejemplos comparativos A-C, los filamentos ge rompian frecuen~.
temente tanto en 12 hilature como en el estirado, deteniendo )
de este modo la continuidad del proceso de hilatura. Las inte-
rrupeciones. incrementaban segin aumentaba el empleo de gire,
Ia fibre obtenida, uha vez practicado el procesado, erae de una
porosidad pobre, conteniendo pocas cavidades de tamsfic no
uniforme; En los ejemplos comparativos Dy E, se obtuvieron
pocas.cavidades. EL empleo de cantidades superiores de liqui-
do de bajo punto de ebulliecibn por encima de las regigtradas, |-
provocéd la rotura frecuente de los filamentos lo cual trajo .
como resultado la obtencidén de una fibre de ningin valor'pxéc4
tico. ' '
Con el fin de determinar le naturaleze de las fibras
producidas medianterel proceso de 1a'§resente inveﬁcién y me-
diante el proceso comparativo, se realizaron fotomicrografias E
de las secciones transversales de las fibres del ejemplo 3 y
del ejemplb comparativo C. Hstas fotomicrografias revelaron
que la fibra del ejemplo 3 contenia numerosas cavidades finas

y uniformemente distribuidas mientras-que la fibra del ejemplo

C contenia unas cuantas cavidades grandes y distribuidag

heterogeneemente.
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TABIL A I

r - 1=
LIQUIDO DE BAJO E”T”O DE - PR
N BUPLEO o BRULLICION @ DENS:
EJENPLO DE AIRE - NOMBRE "TTZEO ES3:
1 1,0 n-hexano 2,0% E
2 6,0 oo 0,01
3 6,0 u 0,03
4 6,0 m 0,1 -
5 6,0 - " c,5
6 6,0 n 3,7
7 6,0 Te tracloruro de [ :
carbono S I
8 28 n-hexano 0,25 -1 0,9
9 25 " 1,25 - 0,9
10 245 " 5,0 1,1
11 5 " 5,25 1,0
A 1,0 Ninguno 0 1, 1t
B 3,0 Ninguno 0 1, 18
c 6,0 Ninguno 0 1, 1.
D 0,0 Tetracloruro de ! 3,5 1,17
. carbono \
E 0,0 Tetracloruro de : 4,0 1,15
i carbono E '
Notas: 1. % en volumen con respecto al voldmen Ac eoln
cién de hilatura.
2. % en peso con respecto al peso de selunidn fa .
hilatura. '
3. Gramos por denier.
4. Basado en la fotomicrografia de solucidn de

hilatuzre.

POOR
QUALITY



INTO m : PROPIEDADES DE LS FIBRAS - DIAMETRO MEDIO IE
, : NSTDAD | - LAS BURBUJ AS
TELEO ESPECIFICA : ,RESISTENCIA® (MICRAS) @
2,0 1,15 3,76 12

0,0 L 1y12 3,13 34

0,0 3,07 22

05 1 3,08 14

0,5 2,87 18

3y 2,05 - 16

0,1 3,10 i og

0,7 1,76 , 26

1,2 1,82 . | 23

5,0 3,10 16

5,25° 3,03 14

0 3,75 32

0 3,35 : 534

o 2,55 46

4,0 2,76 —

ool

in de

f
de {

QUALITY
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-to corresponde a una solicitud de paténte presentada en Japén

| FIBRAS ACRILICAS POROSAS; caracterizdndose por;lo siguiente: .

| hilatura de un polfmero de acrilon trilo formador de fibraq

némeros vinf{licos copolimerizables con el mismo, en un disol-

NOTA

22 e e S e e

-Descrita suficlentemente 1a naturaleza del invento,
asi como la menera de realizarse en la préctica, debe hacerse
constar que las disposiciones anteriormente indicadas son. sug
ceptibleszde modificaciones de detalle en cuanto no alteren

su principio fundamental. También se Hace constar que el inven

con el n? SHO 47-35850 de 10 de abril de 1.972, acogiéndose
por lo tanto @ los beneficios que conceden los Convenios Inter
nacionaleé en vigor, siendo lo que cohstituye la esencia del
referido invento por lo que se solicite Patente de Invencidx:

por 20 afios en Bspafia, sobre: PROCEDIMIENTO PARA PREPARAR

1.~ Procedimiento para breparar fibras acrilicas po-

rosas, caracterizado porque comprende preparar una solucién de

que contiene como minimo-un 70 % en peso, aproximademente, de

acrilonitrilo y estando éonstituido el resto por uno o més mo-

vente inorgdnico acuoso para dicho polimero; dispersar en la
solucién, en forma de burbujas de un didmetro medio inferior a

50 micras aproximadamente, un llquido inerte que tiene un

punto de ebullicidn dei orden de 30 a 100¢C y un gas inerte
que sea practicamente insoluble en dicha solucién de hilatura
¥y un coagulante acuoso para los mismos, signdo dispersadosn
dicho 1fquido y dicho gas en cantidades determinadas por 1a
relaclén codependiente ABCDE mostrada en el dibujo adJunto,
hilar la dlsper316n asi obtenLda en dicho coagulante ACU0 80

bajo condiciones tales que se retengan las burbujas disperso-

das dentro del filamento coagulado; y pasar & continuacién el
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T1lamenho conculodo & Lravés de vapor.de agua ‘o de agud a uns

tomparabura de o por encima del punto .de ebullieién de dicho

liquido mientras que él filamento se encuentra en un estado

- gelificado, hinchado, homogéneo, con el fin de evaporar dicho

liquido.

2.~ Procedimiento segin le reivindicacién 1, carac-
teriZado porque‘el didmetro medio de las burbujas es inferior
2 30 micras aproximadamente.

3.- Procedimiento segin la reiﬁiﬁdicacién 1, carac-
terizado porque dicho liquido y dicho.gas se dispérsah en can
tidades proporcionadas por la relacidn codependiente FGHIJ
mogtrada en el dibujo adjunto. ) '

4.- Procedimiento segin la reivindicacién 1, carac-
terizado porque dicho liquido es n-hexano.

5.~ Procedimiento segin la reivindicacidén 1, carac-

terizado porque dicho lfquido es tetracloruro de oarbono.

6.- Procedimiento segin la reivindicacién 1, carac—
terizado porque dicho gas es aire.

7= Procedimientorségﬁn la_feivindicacién 1, carac—
terizado porque dicho polimero de'acriionitrilorcontiene a0 %
en éeso de acrilonitrilo y 10 % en peso de acfilato de metilo.

| 8.- Procedimiento segin la reivindicacién 1, carac-

terizado porque dicho disolvente inorgénico acuoso es tlo-
cianato sddico acuoso a2l 44 %. ) .

9.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, carasc-
terizado ?orque dicho cbagulante acuogo es tiocianato sbédico
acuoso al 12 %.

10.~ Procedimiento segin la reivindicacién 7, carac-
terizado porque dicha soluciéﬁ de hilaturae contiens 11 % en

peso de polimero.
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" 11.- Procedimien bo para preparar fibras acrilicas

porosas, tel y-como queda sustancialmente descritd en la pre-
sente Memoria e ilustrado en el dibujé adjunto.
Esta Memoria. consta de 18 hojas escritas a méquina
por une sola cara,
Madrid, 0 AB_R' 73
AMERTCAN CYANAMID COMPANY,

1. GOMEZ ACEBO Y MUDEY
y e Flermadon L Goota Farsipdir
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