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PROCEDIMIENTO PARA PREPARAR FIBRAS A.CRILIOAS 
POROSAS.

AMERICA CYMMMD COMFiNT, en tid ad  norteam ericana,
re s id e n te  en Berdan Avenue, Township o f Wayne, 
Estado de New Je rse y , EE.UU. de A.

E sta  invención  se re la c io n a  con un procedim iento 
p ara  p re p a ra r  f ib r a s  a e r i f ic a s  p o i c a s  a p a r t i r  de una so­
lu c ió n  de h i l a tu r a  p reparada d iso lv iendo  un polím ero de 
a c n l o m t r i l o  form ador de f ib r a s  en un d iso lv en te  in o rg án i 
co acuoso para  e l  mismo.
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Más p a rtic u la rm e n te , l a  p re sen te  invención se r e l a ­
c iona con un procedim iento , in d u s tria lm e n te  v e n ta jo so , para  la  
producción de f ib r a s  a c r í l i c a s  porosas que con tienen  numerosas 
cav idades f in a s  y e s ta b le s  en la s  mismas y e x ce le n te s  p ro p ie ­
dades f í s i c a s ,  cuyo proceso comprende d is p e rs a r  en una so lu ­
c ión  de h i l a tu r a  un polímero de a c r i l o n i t r i l o  en un d iso lv en ­
te  ino rgán ico  acuoso, tan to  un líq u id o  in e r te  de bajo punto de 
e b u ll ic ió n  que sea  p rácticam ente  in so lu b le  en e l  mismo como un 
gas in e r te ;  h i l a r  en húmedo l a  so lu c ió n  de h i l a tu r a  a s i  m od ifi­
cada en un coagulante  acuoso, bajo condiciones t a l e s  que e l  c i ­
tado liq u id o  de bajo punto de e b u ll ic ió n  no se evapore o d i ­
su e lv a ; y a  con tinuación  c a le n ta r  lo s  filam en to s  a s i  coagula-, 
dos p a ra  evap o rar e l  l iq u id o  de bajo punto de e b u ll ic ió n .

Con in te r io r id a d  ya se han dado a conocer muchos pro 
cesos p ara  l a  producción de f ib r a s  porosas o huecas empleando 
té c n ic a s  de h i l a tu r a  en húmedo.

En uno de dichos procedim ientos de l a  té c n ic a  a n te ­
r i o r ,  se d is p e rs a 'u n  gas in e r te  en l a  so lu c ió n  de h i l a tu r a  y 
l a  d isp e rs ió n  re s u l ta n te  se h i l a  para  formar, f i b r a s .  E l proce­
so req u ie re  e l  empleo de un d isp o s itiv o  d isp e rsan te  e s p e c ia l , ¡ 
t a l  como un molino c o lo id a l, para  d is p e rs a r  e l  gas como f in a s  ! 
bu rbu jas dentro  de l a  so lu c ió n  de h i l a tu r a .  Sin embargo, i n ­
cluso con e l  empleo d e l d isp o s itiv o  d isp e rsan te  e s p e c ia l ,  re ­
s u l ta  extremadamente d i f i c i l  p ropo rc ion ar burbujas de gas del 
diám etro f in o  n e c e sa r io . En consecuencia, e l  proceso conduce a 
f re c u e n te s  in te rru p c io n e s  debido a l a s  ro tu ra s  de f ilam en to s  
en l a s  e ta p a s  de h i l a tu r a  y e s tira d o  no habiendo sido posib le  
m antener l a  n e c e sa r ia  con tinu idad  de procesado, n e c e sa ria  para ' 
l a  producción com ercia l.

En o tro  de d ichos proced im ien tos, se d isp e rsa  un l i -
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quldo de bajo punto de e b u ll ic ió n  en l a  so luc ión  de h i l a tu r a ,  
se h i l a  en húmedo y coagula l a  so luc ión  de h i l a tu r a  a s i  modi­
f ic a d a  y se evapora e l  l íq u id o . Sin embargo, en e s te  p í lc e s e ,  
se ob tiene  un número in s u f ic ie n te  de cavidades en lo s  filam en­
to s  ob ten idos, para p ropo rc ion ar e l  grado deseado de po rosidad . 
El uso increm entado del liq u id o  de bajo punto de e b u ll ic ió n , 
para  aumentar l a  porosidad , no solo increm enta lo s  co sto s  de 
producción enormemente sino que conduce también a l a  ob tención  
de propiedades in a c e p ta b le s  en l a s  f ib r a s ,  en p a r t i c u la r  l a  
r e s is te n c ia  y e l  a la rgam ien to .

De acuerdo con l a  p resen te  invención , se p ro p en d o  a 
un procedim iento p ara  p re p a ra r  f ib r a s  a c r í l i c a s  po rosas , qui 
comprende p re p a ra r  una so luc ión  de h i l a tu r a  de un polím ero de 
a c r l l o n i t r i l o  form ador de f i b r a s  que contiene como mínimo 70 % 
en peso aproximadamente de a c r l lo n i t r i lo ,e s ta n d o  c o n s titu id o  
e l  re s to  por uno o más monómeros v in i l i c o s  cop o lim erizab les 
con e l  mismo, en un d iso lv en te  in o rg án ico  acuoso de dicho po­
lím ero ; d is p e rs a r  en d ich a -so lu c ió n  de h i l a tu r a ,  en forma de 
burbu jas de un diám etro medio i n f e r i o r  a 50 m ieras aproximada­
m ente, un líq u id o  in e r te  que tie n e  un punto de e b u ll ic ió n  del 
órdeñ de 30 a 1OOeC y un gas in e r te  que sea prácticam ente  in to  
lu h le  en d icha so luc ión  de h i la tu r a  y un coagulante acuoso 
para  e l  mismo, siendo d ispersados dicho liq u id o  y dicho gas 
en can tidades proporcionadas po r l a  re la c ió n  co-depend ien te  
ABCDE m ostrada en e l  d ibujo  ad jun to ; h i l a r  l a  d isp e rs ió n  a s í  ! 
o b ten id a , en dicho coagu lan te .acuoso , bajo cond iciones en l a s  
cua les  se re tengan  l a s  burbu jas d isp e rsad as  den tro  d e l filam en  ¡ 
to coagulado; y a con tinuación  p a sa r  e l  filam en to  coagulado a } 
tra v é s  de vapor de agua o de agua, a una tem peratu ra  en. o por j 
encima del punto de e b u ll ic ió n  de dicho l íq u id o , a l a  vez que i
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e l  filam en to  se encuen tra  en un estado g e lif ic a d o  hinchado, 
homogéneo, a l  ob je to  de evaporar dicho l íq u id o .

De acuerdo con l a  p resen te  invención , es to ta lm ente  
inesperado  e l  que l a  combinación de un liq u id o  de bajo punto 
de e b u ll ic ió n  y un gas in e r te ,  proporcione cavidades mucho más 
f in a s  que l a s  o b ten id as  m ediante e l  empleo del gas in e r te  so la  
m ente, que l a  can tid ad  de liq u id o  de bajo punto de e b u ll ic ió n , 
n e c e s a r ia  para  p ro p o rc io n ar l a  porosidad  deseada, se reduzca 
grandemente con respec to  a l a  req u e rid a  m ediante e l  empleo de 
liq u id o  solam ente, y que lo s  d iv e rso s  problemas asoc iados a 
lo s  proced im ien tos a n te r io re s ,  sean salvados a l a  vez que se
proporciona una f ib r a  a c r i l i c a  porosa de ex ce len tes  propiedades 
f í s i c a s .

Aunque l a  forma en l a  cu a l se ob tienen  lo s  re su lta d o s  
m ejorados, po r l a  p resen te  invención , no es de l todo conocida 
y a  p e sa r  de que l a  e n tid a d  s o l ic i t a n te  no desea l ig a r s e  a n in ­
guna te o r ía  en p a r t ic u la r ,  se cree que l a  d isp e rs ió n  d e l l i q u i ­
do de bajo punto de e b u ll ic ió n  y d e l gas in e r te  en l a  so lución  
de h i l a tu r a  hace que e l  l iq u id o  pase a tra v é s  de procesos de 
g a s if ic a c ió n  y expansión que se trad u cen  en nos, coa lescen  rúa 
con e l  gas in e r te ,  conduciendo é s to  a  su vez a l a  producción 
de burbu jas que con tienen  liq u id o  de bajo punto de e b u ll ic ió n  
den tro  de l a  composición de h i l a tu r a ,  cuyas burbu jas se redu­
cen en tonces de tamaño m ediante l a  a g ita c ió n  que acompaña a la  
operac ión  de d isp e rs ió n , y po r ú ltim o e l  liq u id o  de bajo punto 
de e b u ll ic ió n  se condensa y l ic ú a  en combinación con l a  com­
p re s ió n  e je rc id a  sobre l a  so luc ión  de h i l a tu r a  a medida que 
é s ta  se bombea a l  proceso de h i l a tu r a .  Este comportamiento del 
l iq u id o  de bajo punto de e b u ll ic ió n , se supone que e s  l a  razón 
de l a  ob tención  de lo s  re su lta d o s  m ejorados. ¡
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El líq u id o  de bajo punto de e b u ll ic ió n , ú t i l  en e l  

proceso de l a  p resen te  invención , es un compuesto in o rg án ico  
u orgánico que es prácticam ente in so lu b le  en l a  composición 
de h i la tu r a  y en e l  coagulante acuoso u t i l iz a d o  con l a  mi Kma. 
Este líq u id o  debe te n e r  un punto de e b u ll ic ió n  d e l órden d?
30 a 100BC, p re fe rib lem en te  del orden de 60 a 8030. Como l í ­
quidos de bajo punto de e b u ll ic ió n  adecuados, se mencionan, 
p o r ejem plo: te tr a c lo ru ro  de carbono, c lo ru ro  de b u t i lo ,  c lo ­
ruro  de p ro p io n ilo , c lo ru ro  de p ro p ilo , c lo ru ro  de a l i l o ,  clp 
ru ro  de iso am iló , t r i c lo r o e t i le n o ,  t r ic lo ro e ta n o , benceno, 
n-hexano, cic lohexano, c ic lohexad ieno , c ic lo p en tan o , d im e til"  
butano, d im e tilfu ran o  y d isu lfu ro  de carbono. Un líq u id o  p re ­
fe r id o  e s  e l  n-hexano.

En e l  caso de que e l  líq u id o  de bajo punto de ebu­
l l i c i ó n  sea so lub le  en l a  composición de h i l a tu r a ,  s e rá  impo­
s ib le  o b ten er f ib r a s  que posean l a s  c a r a c te r í s t i c a s  de p o ro s i ! 
dad que co n stitu y en  e l  ob je to  de l a  p re sen te  in v en c ió n . En 
a d ic ió n , s i  e l  l íq u id o  de bajo punto d e -e b u llic ió n  es so lub le  
en e l  coagulante acuoso, se rá  también im posible o b ten e r f ib r a s  
que tengan l a s  c a r a c te r í s t ic a s  de porosidad  que co n stitu y en  
e l  ob je to  de l a  p resen te  in ven ción . E l término "prácticam ente 
in só lu b le "  t a l  como se u t i l i z a  en e s ta  Memoria y re iv in d ic a ­
c iones, qu iere  d a r a en ten d er un liq u id o  de bajo punto de ebu 
I l i c i ó n  cuya so lu b ilid a d  no excede d e l 0,5 % en peso a p ro x i­
madamente, a 20sc, bien  en l a  so luc ión  de h i l a tu r a  o bien on 
e l  coagulante acuoso.

Los líq u id o s  de bajo punto de e b u ll ic ió n  que poseen ipuntos de e b u ll ic ió n  po r debajo de 303C aproximadamente, no j 
pueden s e r  empleados en e l  proceso de e s ta  in ven ción , debido a i 
que l a s  so luc ion es de h i l a tu r a  que im plican  d iso lv e n te s  in o rg á -
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h i l a tu r a  en húmedo a tem peraturas que cau sarían  l a  evaporación 
prem atura de l l íq u id o  de bajo punto, de e b u ll ic ió n  y l a  pérd ida  
consecuente de l a  porosidad  deseada de l a s  f ib r a s .  Los líq u id o s  
que poseen puntos de e b u ll ic ió n  su p erio re s  a  100BC, no pueden 
em plearse eficazm ente en e l  proceso de e s ta  invenpión , debido 
a que son d i f í c i l e s  de expand ir rápidam ente y a que se evapomn 
de l a  f ib r a  bajo l a s  condiciones asoc iadas normalmente con e l  
procesado en húmedo de l a s  f ib r a s  a c r í l i c a s  h i la d a s  en húmedo.

E l gas in e r te  ú t i l  en e l  proceso de l a  p resen te  in ­
vención es  un gas no re a c tiv o  con l a  so luc ión  de h i l a tu r a  y 
coag u lan te , y p rácticam en te  in so lu b le  en e s to s  ú ltim o s . Como 
gases adecuados, se mencionan por ejem plo: a i r e ,  n itró g en o , 
argón, h e l io  y íleon.

E l único d ibujo  de l a  p resen te  invención  es un d ia ­
grama o rto g o n a l coordinado re s u l ta n te  de t r a z a r  lo s  n iv e le s  de j 
u t i l i z a c ió n  e f ic a c e s  de líq u id o  de bajo punto de e b u ll ic ió n  y  i 
gas in e r te  y c o n e c ta r  lo s  puntos para  p ro p o rc io n ar un á re a  e f i  
caz c e rrad a  que re p re se n ta  l a  re la c ió n  codependiente e n tre  e l  
empleo de líq u id o  de bajo punto de e b u ll ic ió n  y  e l  empleo de 
gas in e r t e ,  que r e s u l t a  e f ic a z  para  e l  pm ceso de l á  p resen te  
in v en c ió n . Los coordinados e f ic a c e s  conectados, e s tá n  re p re ­
sen tados como A (1 , 5 ) , B ( 1, 0 ,0 1 ), C (30, 0 ,0 1 ), D ( 30, 0 ,5 ) 
y E (5 , 5 ) .  E l á re a  rep re sen tad a  p o r e l  diagrama más pequeño 
r e s u l t a  de co n ec ta r lo s  coordinados P (2, 2 ), G ( o ,05),
H (10, 0 ,0 5 ) , I  ( 10, 0 ,5 ) y  J  (5, 2) e in d ic a  una re la c ió n  co- 
dependient;e p re fe r id a  e n tre  e l  empleo de liq u id o  de bajo punto 
de e b u ll ic ió n  y  e l  empleo de gas in e r t e .  Los v a lo re s  de l i q u i ­
do de bajo punto de e b u ll ic ió n  tra za d o s  son p o rc e n ta je s  en j 
peso , basados en e l  peso de l a  so lu c ió n  de h i l a t u r a .  Los v a lo rea30.
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del gas in e r te  son p o rc en ta je s  en volumen, basados en e l  v o lú -  

¡ men de l a  so luc ión  de h i l a t u r a .  El empleo de liq u id o  de bajo 
punto de e b u ll ic ió n  y .de gas in e r te  den tro  del á re a  d e f in id a  
m ediante l a  conexión de l a s  coordenadas, como se m uestra  en e l  
d ibu jo , conduce a lo s  re su lta d o s  deseab les de l a  p resen te  i n ­
vención . E l empleo fu e ra  del á rea  abarcada por l a  conexión de 
l a s  coordenadas, se traduce en una p á rd id a  de l a s  propiedades 
deseab les conseguidas por l a  p resen te  in v en ció n .

E l gas in e r te  y e l  l iq u id o  de bajo punto de e b u l l i ­
ción pueden in tro d u c ir s e  en l a  so luc ión  de h i l a tu r a  m ediante 
c u a lq u ie r  método conveniente para  su d isp e rs ió n  en l a  misma.
El l iq u id o  de bajo punto de e b u ll ic ió n  puede in tro d u c ir s e  y 
d isp e rsa rse  en l a  so lu c ió n  de h i l a tu r a  prim eram ente, seguido 
por l a  in tro d u cc ió n  y d isp e rs ió n  de l gas in e r t e .  A lte rn a tiv a ­
m ente, e l  gas in e r te  puede in tro d u c ir s e  y d isp e rsa rse  prim e­
ramente en l a  so lu c ió n  de h i l a tu r a  t r a s  lo  cual se e fe c tú a  l a  
in tro d u c c ió n  y d isp e rs ió n  del l iq u id o  de bajo punto de e b u ll í  
c ió n . Un método de in tro d u c c ió n  p a rticu la rm en te  p re fe r id o  eou 
s i s t e  en p re p a ra r .e n  prim er lu g a r  una m ezcla gaseosa  d is p e r ­
sando e l  liq u id o  de bajo punto de e b u ll ic ió n , en forma de un 
gas o n ie b la , en e l  gas in e r te  e in troduc iendo  y d ispersando 
en tonces e s ta  m ezcla gaseosa en l a  so lu c ió n  de h i l a t u r a .  E,*=te 
procedim iento p re fe r id o  de in tro d u c c ió n  y d isp e rs ió n  de l í ­
quido de bajo punto de e b u ll ic ió n  y de gas in e r te  permita la  
ob tención  de tamaños de burbu jas extremadamente f in o s  en l a  
so luc ión  de h i l a tu r a .

Para  l l e v a r  a cabo l a  d isp e rs ió n  d e l l iq u id o  de bajo 
punto de e b u ll ic ió n  y d e l gas in e r te  en l a  so luc ión  de h i l a t u ­
ra , se u t i l i z a  a g ita c ió n  m ecánica. Un d isp o s itiv o  mecánico par 
ticu larm en te  e f ic a z  c o n s is te  en un d e s in te g ra d o r  de l iq u id o
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¿¡el tip o  de engm najes p la n e ta r io s  o-en  un homomezclador en 
¡ínoa  „í;J) ¡.nado on combinación con e l  tra n sp o rte  de l a  so lu ­
c ió n . En g e n e ra l, os p re fe r ib le  r e a l i z a r  l a  d isp e rs ió n  h a s ta  
que e l  diám etro medio de l a s  bu rbu jas, en l a  so lu c ió n  de h i l a ­
tu ra ,  no sea  su p e r io r  a 50 m ieras aproximadamente, con p re fe ­
re n c ia  no su p e r io r  a 30 m ieras aproximadamente, medido a p a r t i r  
de l a s  determ inaciones fo to m ic ro g rá f ic a s , como más ade lan te  se 
d e s c r ib i r á .  Cuando e l  diám etro medio de l a s  burbu jas e s  supe­
r i o r  a 50 m ieras aproximadamente, pueden ob tenerse  problemas 
con re sp ec to  a l a  capacidad de h i la d o , ro tu ra  de f ilam en to s  en 
e l  momento de h i l a r  y e s t i r a r  y poros no unifo rm es. Por co n si­
g u ie n te , e s  deseable m antener e l  diám etro de l a s  burbu jas por 
debajo de 50 m ieras aproximadamente, p a ra  e v i t a r  dichos p ro ­
blemas p o te n c ia le s .

La so lu c ió n  de h i l a tu r a ,  con su contenido d ispersado 
de liq u id o  de bajo punto de e b u ll ic ió n  y gas in e r te ,  se h i l a  
en tonces en un baño de coagulación*acuoso, de ácuerdo con lo s  
procesos de h i l a t u r a  en húmedo convencionales. Normalmente, 
e l  baño de coagulación acuoso se m antiene a  una tem peratura  
po r debajo de 20SC aproximadamente y, con p re fe re n c ia , por de­
bajo de unos 109C, llev ánd ose  a cabo l a  coagulación  de forma 
e f ic a z .  E l empleo de tem pera tu ras d e l baño de coagulación 
acuoso su p e r io re s  a unos 206C, se traduce en l a .d e s v i t r a f i c a ­
c ión  de l a s  f ib r a s  a c r i l i c a s  ob ten id as a p a r t i r  de so luc ion es 
acuosas en un d iso lv en te  in o rg án ic o 'd e  polím eros de a c r i l o -  
n i t r i l o  form adores de f ib r a s ,  lo  cual debe e v i t a r s e .  Las bur­
b u jas  in tro d u c id a s  en l a  so lu c ió n  de h i l a tu r a  m ediante l a  
combinación de líq u id o  de bajo punto de e b u ll ic ió n  y gas in e r ­
t e ,  e s tá n  p re se n te s  en 'la  f ib r a  coagulada como ya se ha espe­
c if ic a d o . La f ib r a  coagulada se la v a  con a g u a , lo  cual puede30.
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e s t a r  acompañado'por un e s tira d o  p a r c ia l ,  de acuerdo con lo s  
procedim ientos convencionales. Dicho lavado con agua no im pli 
ca tem peraturas su p e rio re s  a unos 20SC. La f ib r a  lavada  se 
t r a t a  entonces con agua c a lie n te  o vapor de agua a tem peratu­
ra s  en o p o r encima de l punto de e b u ll ic ió n  d e l l íq u id o  de 
bajo punto de e b u ll ic ió n  m ien tras que l a  f ib r a  se encuen tra  
to dav ía  en un estado g e lif ic a d o  hinchado homogéneo. Mediante 
dicho tra ta m ien to , e l  liq u id o  de bajo punto de e b u ll ic ió n  p r e ­
sen te  en estado líq u id o  en l a  f ib r a  g e l i f ic a d a  h inchada, se 
evapora rápidam ente para  d e ja r  f in a s  cavidades dentro  de l a  
f i b r a .  Las cavidades surgen de l a  evaporación de l l iq u id o  de 
bajo punto de e b u ll ic ió n  p o r s i  so lo , de,d icho líq u id o  en com­
b inac ión  con e l  gas in e r te  o de l a  co a lescen c ia  de l a s  cav ida­
des r e s u l ta n te s  de l a  evaporación de l l íq u id o  de bajo punto de 
e b u ll ic ió n  y de l escape de gas in e r te  atrapado  en l a  f ib r a  
in ic ia lm e n te  coagulada, es d e c ir ,  a n te s  d e l empleo de agua ca­
l i e n te  o vapor de agua. La f ib r a  que con tiene  cavidades se e s ­
t i r a  entonces en agua c a l ie n te  a una tem peratu ra  su p e r io r  a 
unos 80SC. Dicho e s t i ra d o  provoca e l  a largam iento  de l a s  cav i­
dades en l a  d ire c c ió n  de e s tira d o  y l a  f ib r a  ob tiene  de e s te  
modo cavidades a la rg a d a s  uniform es sobre su lo n g itu d  t o t a l .
E l e s tira d o  en c a l ie n te  puede e fe c tu a rse  en una so la  e tap a  
o en po rciones en e ta p as  m ú ltip le s . Dicho e s tira d o  puede e s t a r  
acompañado también por un lavado con agua a n te s  de l a  fo im a- 
ción de l a s  cav idades, aprovechándose de l a  capacidad de e s t i ­
rado en f r í o  lim ita d a  del filam ento  h i la d o . E l e s t i ra d o  puede 

j r e a l iz a r s e  también m ediante e l  empleo de vapor do agua. E l 
e s tira d o  aquí contemplado es e l  convencionalmente u t i l iz a d o  
p a ra  l a  o r ie n ta c ió n  de f ib r a s .

La f ib r a  g e l i f ic a d a  e h inchada, que contiene c a v í-
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compacta en tonces, según La e s tru c tu ra  de la  f i b i a ,  m ediante 
secado, y puede som eterse a o t r a s  e ta p as  de procesado conven­
c io n a le s  según se desee. Dichas e tap as  a d ic io n a le s  incluyen , 
p o r ejem plo, r e la ja c ió n  té rm ica , tra ta m ie n to s  con agen tes de 
acabado y p o s t-secad o , t a l  y como se u t i l i z a n  convencional­
mente .

No es n e ce sa rio  e fe c tu a r  l a  form ación de cavidades 
m ediante e l  empleo exc lusivo  de una e tap a  a d ic io n a l de t r a t a ­
m iento térm ico con agua c a l ie n te  o vapor de agua, pero l a  f o r  
mación de cavidades puede acompañar a una e tapa  convencional 
adecuada perfoim ada sobre l a  fib ra , m ien tra s  e s tá  to d av ía  en 
un estado  g e l i f ic a d o , hinchado homogéneo, a n te s  de l a  compac- 
ta c ió n . Una o p e ra c ió n .p re fe r id a  durante l a  cual se e fe c tú a  
l a  form ación de cavidades e s  en combinación con e l  e s tira d o  
en c a l ie n te  que se r e a l i z a  para  f in e s  de o r ie n ta c ió n . Ig u a l­
m ente, e s  p o s ib le  r e a l i z a r  l a  form ación de cavidades en com­
b in ac ió n  con e l  lavado con agua elevando l a  tem peratura  de 
l a  misma por e ta p a s .

La f ib r a  a c r í l i c a  ob ten id a  m ediante e l  proceso de 
l a  p re sen te  in ven ción  posee cavidades f in a s  a la rg a d a s  d i s t r i ­
bu idas uniformemente p o r toda l a  lo n g itu d  de l a  f i b r a .  E sta s  
cavidades no son d e s tru id a s  por n ing rna  de l a s  e ta p as  de p ro -  ' 
cesado u l t e r i o r e s ,  t a l e s  como l a s  e ta p as  de e s t i r a d o , compac— 
ta c ió n  o r iz a d o . La f i b r a  r e s u l ta n te  posee tam bién e levadas 
p rop iedades de r e s i s t e n c ia  y ¿tlargamiento y r e s u l t a  em inente­
mente adecuada p ara  usos t a le s  como ro p as, ropa de cama y 
m a te r ia le s  de re l le n o  en v ir tu d  de su peso l ig e ro  y de sus 
p rop iedades e l á s t i c a s  y a is l a n te s ,  que co n stitu y en  unos reque­
rim ie n to s  im p o rtan tes  para  l a  mayor p a rte  de lo s  usos in d u s-30.
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El polímero de a c r i l o n i t r i l o  ú t i l  como polím ero !!
íorm ador de f ib r a s ,  puede s e r  un homopolímero de a c r i l o n i t r i l o  } 
o un copolímero que contiene como mínimo un 70 % en peso apro­
ximadamente de a c r i l o n i t r i l o ,  estando c o n s titu id o  e l  re s to  por 
uno ó más monóméros v in í l i c o s  copo lim erizab les con e l  mismo. 
Puede emplearse también una m ezcla de po lím eros. '

Como d iso lv en te  del polím ero, empleado p a ra  form ar ¡ 
l a  so luc ión  de h i l a tu r a ,  se req u ie re  un d iso lv en te  in o rg án ico  ! 
acuoso. Los d iso lv e n te s  in o rg án ico s adecuados in c lu y en  l a s  i 
so lu c io n es acuosas concen tradas de s a le s  de t io o ia n a to s , ta le s  
como tio o ia n a to s  de sod io , p o ta s io , amonio y c a lc io , c lo ru ro  
de z in c  y ác idos p e rc ló r ic o , n í t r i c o  y s u lfú r ic o . En e l  proceso 
de l a  p resen te  in ven ción , no pueden u t i l i z a r s e  d iso lv e n te s  o r -  ! 
gán icos , tales-com o dim etilform am ida, d im etilace tam id a  o dime- i
t i l s u l f ó x id o ,  puesto  que dichos d iso lv e n te s  d isu e lv en  a l  l í -  i!
quido de bajo punto de e b u ll ic ió n  y  no perm iten l a  ob tención  ! 
d e l estado  d ispersado  de l mismo que es n e c e sa r io .

La concen trac ión  del polím ero de a c r i l o n i t r i l o  en 
l a  so lu c ió n  de h i l a tu r a  es generalm ente d e l orden de 5 a 23 % ] 
en peso aproximadamente, basado en e l  peso de l a  so lu c ió n  de 
h i l a tu r a ,  y e s tá  in f lu e n c ia d a  po r e l  peso m o lecu la r d e l p o l í ­
mero, como ya se conoce.

El coagulante acuoso empleado es aquél que nom al- 
mente e s tá  asociado con e l  d iso lv en te  ino rgán ico  acuoso de l 
polím ero, p a r t ic u la r ,  u t i l i z a d o .  Mediante e l  oroceso de l a  
p resen te  invención , no se imponen req uerim ien to s e s p e c ia le s  ! 
en cuanto a l  coagulante acuoso.

La invención  se i l u s t r a  por, lo s  s ig u ie n te s  ejem plos j 
en lo s  cuales todas l a s  p a r te s  y p o rc e n ta je s  se expresan en !



5

10

15

20

25

413551 ^
peso a  menos que se e sp ec ifiq u e  lo  c o n tra r io .

El v a lo r .d e  porosidad  de l a  f ib r a  se evalúa d e te r ­
minando l a  densidad e s p e c íf ic a  de l a  f ib r a .  Ya ha sido d e te r ­
minado que una f ib r a  p reparada s in  l a  p ro v is ió n  de cavidades 
en l a  misma, tie n e  una densidad e s p e c if ic a  de 1 ,18 . Igualmen­
te ,  se ha determ inado que l a  porosidad s a t i s f a c to r i a  no se 
consigue h a s ta  o b ten e r una densidad e s p e c if ic a  por debajo de 
1,15 aproxim adam ente.

El diám etro medio D de l a s  burbu jas de l a  so luc ión
de h i l a tu r a  con su contenido d ispersado  de liq u id o  de bajo
punto de e b u ll ic ió n  y gas in e r te ,  se ob tien e  haciendo una fo to
m ic ro g ra f ia  de l a  d isp e rs ió n  y midiendo e l  diám etro de
200 burbu jas de l a  misma. El diám etro medio se c a lc u la  en ton - ¡
ces a p a r t i r  de l a  ecuación:

_____________  i
200 , ! <f D ^ ii= i_______________________________________I

200 ¡
¡

EJEMPLOS 1-11 i—————————— j
Se d isu e lv e , a 70SC, un copolímero c o n s is te n te  en [

90 % de a c r i l o n i t r i l o  y 10 % de a c r i l a to  de m e tilo , en una 
so lu c ió n  acuosa a l  4-4 % de tio c ia n a to  sódico , pa ra  p ropo rc io ­
n a r  una concen trac ión  de polím ero d e l 11 %. La so luc ión  3C 
d e sa ire a  y se e n f r ia  a unos 25SC. E sta  so luc ión  se d iv ide  en 
16 po rc ion es para  su u l t e r i o r  m od ificac ión  y empleo en l a  
h i l a t u r a  de f i b r a s .  Se u t i l i z a n  *t 1 po rc ion es para  p re p a ra r  j
f ib r a s  de acuerdo oon e l  proceso de l a  p resen te  in ven ción  y ! 
5 de l a s  po rc iones se u t i l i z a n  para  p re p a ra r  f ib r a s  m ediante 
p roced im ien tos de l a  té c n ic a  a n te r io r  com parativos. Cada p o r-  ! 
c ión , adecuadamente m odificada, se p rocesa  ind iv idualm ente  [
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para  form ar f ib r a s .

Cada, una de l a s  porciones de l a  so luc ión  de h i l a ­
tu ra ,  procesadas de acuerdo con l a  p re sen te  invención , se mo­
d if ic a n  con liq u id o  de bajo punto d e * e b u llic ió n  y con gas in e r  
te  ( a i r e )  t a l  como se in d ic a  en l a  Tabla I .  Las so lu c io n es  de j 
h i l a tu r a  a s i  m odificadas m ediante in co rp o rac ió n  de l l iq u id o  
de bajo punto de e b u ll ic ió n  y d e l a i r e ,  se a g ita n  p o r medio 
de un d e s in te g rad o r de l íq u id o s  d e l t ip o  de en g ran ajes p lan e ­
ta r io s ,  para  p ro p o rc io n ar e l  diám etro medio de bu rbu jas sumi­
n is tra d o  en l a  Tabla I .  E l líq u id o  de bajo punto de e b u ll ic ió n  
y e l  a i r e ,  se in tro d u cen  en l a  so lu c ió n  de h i l a tu r a  p o r sepa­
rado, añadiéndose en p rim er lu g a r  e l  l iq u id o .

La so luc ión  de h i la tu r a  m odificada, se h i l a ,  en cada 
caso, en un baño acuoso de coagulación a 03C c o n s is te n te  en 
una so luc ión  acuosa a l  12 % de t io c ia n a to  só d ico . La h i l e r a  
con ten ía  50 o r i f i c i o s ,  cada uno de e l lo s  con un diám etro de 
0,1 mm. La f ib r a  coagulada se la v a  con agua a 20SC y se e s t i -  . 
ra  con una re la c ió n  de e s t i ra d o  de 2 en combinación Con dicho 
lavado . La f ib r a  lavada  se e s t i r a  en tonces con una. re la c ió n  
de e s tira d o  de 5, en agua h irv ie n d o . E l tra tam ien to  con agua 
h irv ien do  hace tam bién que e l  l iq u id o  de bajo punto de ebu­
l l i c i ó n  se g a s if iq u e  y evapore de l a  f ib r a  con e l  a i r e  a tr a p a ­
do, p a ra  p ropo rc ion ar cavidades en d icha  f ib r a .  La f ib r a  se 
seca entonces en a ire  a 120SC p ara  compactar l a  e s t ru c tu ra  y . 
po r ú ltim o se r e l a j a  térmicamente en vapor de agua sa tu rado  } 
a 1259C. En l a  Tabla I ,  se proporcionan l a s  d iv e rsa s  m o d if i-  ¡ 
caciones y d e ta l l e s .  j

EJEMPLOS COMPARATIVOS A-E j
El procedim iento seguido fué e l  de lo s  ejem plos 1 

a 11 a n te r io re s ,  a excepción de que l a s  so lu c io n es  de h i l a tu r a
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con líq u id o  de bajo punto de e b u ll ic ió n
po r separado o con gas in e r te  ( a i re )  po r separado . En l a  
Tabla I ,  se proporcionan también l a s  m odificaciones y  d e ta l le s .

A l a  ho ra  de p ro c e sa r  l a s  f ib r a s  de lo s  ejem plos 1 
a  11, no su rg ie ro n  problem as con resp ec to  a  l a  h i l a tu r a .  Las 
f ib r a s  ob ten id as te n ía n  b a ja s  densidades e s p e c if ic a s , lo  cual 
e ra  in d ic a t iv o  de numerosas cav idades, y poseían  una exce len te  
r e s i s t e n c ia  a  l a  v i s t a  de l a s  muchas cav idades.

A l a  ho ra  de p ro c esa r l a s  f ib r a s  de lo s  ejem plos 
com parativos A-E, su rg ie ro n  problemas de h i l a tu r a .  En lo s  
ejem plos com parativos A-C, lo s  filam en to s  se rompían frecu en ­
temente tan to  en l a  h i l a tu r a  como en e l  e s t i r a d o , deteniendo 
de e s te  modo l a  con tinu idad  d e l proceso de h i l a t u r a .  Las in t e ­
rru p c io n e s , increm entaban según aumentaba e l  empleo de a i r e .
La f ib r a  o b ten id a , una vez p rac ticad o  e l  procesado, e ra  de una 
p o rosidad  pobre, conteniendo pocas cavidades de tamaho no 
unifo rm e. En lo s  ejem plos com parativos D y E, se ob tuv ieron  
pocas cav idades. E l empleo de can tid ad es su p e rio re s  de l i q u i ­
do de bajo punto de e b u ll ic ió n  po r encima de l a s 'r e g i s t r a d a s ,  
provocó l a  ro tu ra  fre c u en te  de lo s  filam en to s  lo  cual t r a jo  
como re su lta d o  l a  ob ten ción  de una f ib r a  de ningún v a lo r  p rá c ­
t i c o .

Con e l  f i n  de de te rm in ar l a  n a tu ra le z a  de l a s  f ib r a s  
p roducidas m ediante e l  proceso de l a  p resen te  invención  y me­
d ian te  e l  proceso com parativo, se r e a l iz a ro n  fo to m ic ro g ra f ía s  ¡ 
de l a s  secc io nes tr a n s v e rs a le s  de l a s  f ib r a s  d e l ejemplo 3 y 
d e l ejemplo com parativo C. E stas  fo to m ic ro g ra f ía s  rev e la ro n  
que l a  f ib r a  d e l ejemplo 3 con ten ía  numerosas cavidades f in a s  
y uniformemente d i s t r ib u id a s  m ien tras-que  l a  f ib r a  d e l ejemplo 
C co n ten ía  unas cuan tas cavidades grandes y d is t r ib u id a s  
heterogéneam ente.

30.
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LIQUIDO DE BAJO PUNIO DE _______ EBULLIOICN
*: ------

RR
DENS;Es:EJEMPLO DE AIRE ^ NOMBRE n.íPl-30 ^

1 1,0 n-hexano 2 ,0  * 1*
2 6 ,0 0,01 , 1,
3 6 ,0 U 0,05 1,-
4 6 ,0 0,1 " - 1 ,(
5 6 ,0 !! C,5 1 ,(
6 6 ,0 !t 3 ,7  - - . 0,c
7 6 ,0 T e trac lo rt^ ro  de carbono 0,1 7 1,1
8 28 n-hexano 0,25 - 0 ,9
9 25 H 1,25. 1 0,9

10 2,5 !! 5 ,0  ... 1,1
11 5 5,25 ' 1 ,0

A 1,0 Ninguno 0 . ' 1,1?
B 3 ,0 Ninguno o 3 1,1?
C 6 ,0 Ninguno o . ' 1, 1.
D :!

0 ,0 T e tra c lo ru ro  de ! carbono i 3 ,5  ' , 1,1';
3 ! ¡

0 ,0 T e tra o lo ru ro  de ¡ carbono '

... —  .. '  .

1,15

Notas: 1. % en volumen con respecto al volúmen áe ec-lución áe hilatura. *"' .^17

2 . % en peso con re sp e c to  a l  peso de so lu c ió n  da . J - ' h i l a t u r a .
3. Gramos por denier.
4 . Basado en l a  fo to m ic ro g ra f ía  de so lu c ió n  de 1;h i l a tu r a .  d '. .

POOR
QUAUTY



INTO DE- '- ' PROPIEDADES DE LAS PTDRA3 DIAMETRO MEDIO DE
SMPLEO* "̂:-. DENSIDAD -" ESPECIFICA .RESISTENCIA^)

LAS BURBUJAS 
(MICRAS)@

2,0 1- ¡ . - 1,15$ 3,76 12
0, 01--.*"' . 1,12 3,13 34
0, 05.- 1,11 3,07 22
0,1  ̂ 1 ,06 3,08 ' 14
0,5 1,04 2,87 18
3 ,7 : '" 0 ,94  . 2,05 16
0, i  * --¿.-.I-:;'. 1 1,10 3 ,10 : 24
0,25- ' 0 ,9 0 1,76 26
1 ,25 .; . , 0 ,90 1,82 23
5 ,0 1,12 3,10 16
5,25 " " 1,05 3,03 14

-0 1,18 3,75 ! 32
0 - 1,18 3,35 ' 34
0 .1 ,1 3 2,55 ,4 6
3 ,5  ' : " 1 ,1 7 3,65
9 .0  3-7 .1 ,15 2,76 —

3a de
.7

. ' *-
de - -r*

POOR
QUALtTY



N O T A

Desc.rd.ta .su fic ien tem ente  l a  n a tu ra le z a  d e l in v en to , j 
a s i  como la  manera da r e a l iz a r s e  en l a  p rá c t ic a ,  debe hacerse  j 
c o n s ta r  que la s  d isp o s ic io n e s  an terio rm en te  in d ic a d a s  son sus 
c e p t ib le s  de m od ificaciones de d e ta l le  en cuanto no a l te r e n  
su p r in c ip io  fundam ental. También se hace c o n s ta r  que e l  inven 

.to  corresponde a una s o l ic i tu d  de p a ten te  p resen tad a  en Japón 
con e l ns SHO 47-35850 de 10 de a b r i l  de 1.972, acogiéndose 
p o r lo  tan to  a lo s  b e n e fic io s  que conceden lo s  Convenios I n te r  
n a c io n a le s  en v ig o r , siendo lo  que c o n stitu y e  l a  e se n c ia  d e l 
re fe r id o  inven to  p o r lo  que se s o l i c i t a  P a ten te  de Invención 
po r 2 0 .años en España, sobre : PROCEDIMIENTO PARA PREPARAR 
FIBRAS ACRILICAá POROSAS; ca rac te rizán d o se  por; lo  s ig u ie n te :

1 . -  Procedim iento para p re p a ra r  f ib r a s  a c r i l i c a s  po­
ro sa s , c a ra c te riz ad o  porque comprende p re p a ra r  una so lu c ió n  de 
h i l a tu r a  de un polím ero de a c r i l o n i t r i l o  foim ador de f ib r a s  
que con tiene  como mínimo, un 70 % en peso, a p iñ a d a m e n t e ,  de 
a c r i l o n i t r i l o  y estando c o n s titu id o  e l  re s to  po r uno o más mo- 
nómeros v in í l i c o s  copo lim erizab les con e l  mismo, en un d is o l­
vente  inorgán ico  acuoso p ara  dicho polím ero; d is p e rs a r  en l a  
so lu c ió n , en forma de burbu jas de un diám etro medio i n f e r i o r  a 
50 m ieras aproximadamente, un líq u id o  in e r te  que t ie n e  un 
punto de e b u ll ic ió n  de l orden de 30 a 10020 y un gas in e r te
que sea prácticam ente  in so lu b le  en d icha  so lu c ió n  de h i l a tu r a  
y un coagulante acuoso para  lo s  mismos, siendo d isp e rsad o s
dicho liq u id o  y dicho gas en can tidades determ inadas p o r l a  
re la c ió n  codependiente ABODE m ostrada en e l  d ibu jo  ad ju n to ; 
h i l a r  l a  d isp e rs ió n  a s i  ob ten ida  en dicho coagulante acuoso
bajo condiciones ta le s  que se retengan  l a s  burbu jas d isp e rs a ­
das dentro  d e l filam ento coagulado; y p a sa r  a con tinuac ión  e l
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t'tJamcnt.o consulado a  trav és  de vapor de agua o de agua a una 
);omparal;ura .de o po r encima d e l punto de e b u ll ic ió n  de dicho 
liq u id o  m ien tras  que e l  filam ento  se encuen tra  en un estado 
g e l i f ic a d o , hinchado, homogéneo, con e l  f i n  de evaporar dicho 
l iq u id o .

2 . -  Procedim iento según l a  re iv in d ic a c ió n  1, ca rac ­
te r iz a d o  porque e l  diám etro medio de l a s  burbu jas e s  in f e r io r  
a  30 m ie ras aproximadamente.

3<- Procedim iento según l a  re iv in d ic a c ió n  1, carac ­
te r iz a d o  porque dicho liq u id o  y  d icho .gas se d isp e rsa n  en can 
t id a d e s  proporcionadas por l a  re la c ió n  codependiente FGHIJ 
m ostrada en e l  d ibujo  ad ju n to .

4 .  -  Procedim iento según l a  re iv in d ic a c ió n  1, carac ­
te r iz a d o  porque dicho liq u id o  es  n-hexano.

5 .  -  Procedim iento se g ú n .la  re iv in d ic a c ió n  1, ca rac ­
te r iz a d o  porque dicho liq u id o  e3 te tr a c lo ru ro  de carbono.

6 .  -  Procedim iento según l a  re iv in d ic a c ió n  1, carac­
te r iz a d o  porque dicho gas es a i r e .

7<- Procedim iento según l a  re iv in d ic a c ió n  1, carac­
te r iz a d o  porque dicho polímero d e a c r i l o n i t r i l o  contiene 90 % 
en peso de a c r i l o n i t r i l o  y 10 % en peso de a c r i l a to  de m e tilo .

8 .  -  Procedim iento según l a  re iv in d ic a c ió n  1, carac­
te r iz a d o  porque dicho d iso lv en te  in o rg án ico  acuoso es  t i o -  
c ian a to  sódico acuoso a l  44 %°

9 .  -  Procedim iento según l a  re iv in d ic a c ió n  1, carac ­
te r iz a d o  porque dicho coagulante  acuoso es tio c ia n a to  sódico 
acuoso a l  12 %.

1 0 . -  Procedim iento según l a  re iv in d ic a c ió n  7, carac ­
te r iz a d o  porque d icha  so luc ión  de h i la tu r a  contiene 11 % en 
peso de polím ero.
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1 1 .-  Procedim iento para  p re p a ra r  f ib r a s  a e r i f ic a s  

porosas, t a l  y como queda sustanc ia lm ente  d e s c r i to  en l a  p re ­
sen te  Memoria e i lu s t ra d o .e n  e l  d ibujo  ad ju n to .

E sta  Memoria, consta  de 18 h o ja s  e s c r i t a s  a  máquina 
po r una so la  c a ra .

Madrid, 10 ABR. 1973
AMERICAN CYANAMID COMPANY. '
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