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PATENTE
DE
INVENCION

por "METODO MEJORATO PARA TAVAR FILAMENTOS ACRILICOS"
a favor de la firma italiena MONTEFIBRE S.pide, )
regidente en MILAN (Italia).
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" MEMORIA DESCRIPTIVA

BL presente invento se refiere a un nétodo
nejorado para lavar y neutralizer filamentos acri-=
1icos: )

_ Més concretamente, este invento se refiere a

un método mngjoredo para lavar filamentos producidos )
nediente hilatura en himedo de una solucién de wn polfmero
acr{lico en un disolvente orgénico coumo dimetilacetamida;

Como se sabe, en la hi}a%ura en himedo de poli-
meros acrilicos, la solucidn polimérica, llameds también
doﬁe; se extruye a través de wa hilers directamente
en w1 bafio de coagulacidn constituido, por lo goneral,

por una mezcla de disolvente de hilatura ¥y agua;
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) Los filamentos asi ob'l:en:.dos se someten; a conti~
nua016n, a un lavado 1n'bensiv0 oo:a agua, efectuado general—
nente & oqnuracorriente, para eliminar el disolvente
gue los filamentos individuales lleven consigo cuando
abandonan el bafio de coagulacibne _

Para eliminar la acidez que se halla generalmm'bé
presente en los filamentos y que se debe; en par‘he; a
los grupos dcidos presentes en la cadena polimérica; y,
en par’te; al dcido libre presante en el disolvente de
hilatura, constituye una técnica comin adicionar zl agua
de lavado un agente alcalino en una cantidad tal que
neutralice la e.cidez libre; En calidaed de agente neutra -
lizan‘ae se ut* liza, por lo gene’"al bicarbonato de wn
metal alcalino. ' ‘ -

Sin embargo, un compu,es’co de es‘ca :mdole presen’ba,
en la nractz.ca, el inconveniente de tenerse que dosificar
continuamente en relacién con log grupos de écn.dos libres
presentos on los filasmentos que deponden, & su Vez,
del desarrollo de la hilatura.

En efecto, s¢ ha descubierto con la prictica que
un exceso de bicarbonato_con respecto al necesario para
neutralizar gstequiomé'tricamente lo.;s grupos &cidos produce
manchas amazillas en los filementos, mientras que un
defccto de bicarbonato produce una iincidn desigual do
1z fibra. , ' -

Asi pues, el objeto de oste invento consisbe en
proporcionar un agente aleal:ln;i_.zmrbe que pueda adiciomréé
al agua ds lavado y que 1o presente los inconvenicntes

antes indicadoss



lids concretamente, el objeto de este :’anen'boi
consigbe en proporcionar un g..gen'be._alcalinizante qu.e;
adicionado al agua de lavado, pa:r'.'mita' neutralizar la _
acides presante en los filamentos, asi como efectusr su
5e lavado, formendo sales facilmente oliminzbles.

Se ha descubierto ahora sorpendentemente gque B
este objeto se obflene efectuando el lavado y la confempow
rénea neutralizecibén de los filamentos con agua conte~
n:{.engio é.cid9 a?é'hico en une cantidad comprendida entre

0.  0,0050% y 0,1%, parcialmente newtralizads con dimetilaw
mina:» ' ) -
Més ooncretamente, la centidad de dimetilemina
que he de adiclonersesl sguz de lavado debe ser tal quo
la relacién molgri dim{a'i:ils;mfﬁa adicionada/dcido acdtico
15; total sea superior a 0'52; o
~ Se prefieren, on }a(préc'tica; relaciones molares
comprendidas entre 0,4 ¥ 048, por cusnto que bstas permiten
obtener mejores resul'l:ados: .
Er la fabla que sigue se evidencia claramente
20s  1a influencia de la dimetilamina sobre la acides residual
contenida en los filementos lavedos. |
- ILa acidez se expresa en ta;nto por ciento en peso
de 4cido aéé‘bieo presente en los filamentos y se determina
nediante titulacién con NaOH del extracto acuoso obbenido
25, sometlendo los filamentos a ebullicién en agua durente

30 minutosy
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TABL A

Leido acético Dimetilamina | Relacidn mo-} pH | Acidez en
contenido en adicionada en| lar dimetile- | los fila-
el agua de la~ PaDele gmjna/acido mnentos
vado en p.p.o, acetico

200 15 0.1 4,2 0.150

200 75 0.5 4,8 0,006

200 150 1,0 9.2 0,006

Segin se apreciara de los resultados antes
indicados, operando con relaciones molares dimetilamina/éei~
do acético inferiores a 0,2 se obtienen filamentos insufi-
cientemente neutralizados, lo que no ocurre cuando se opera
con relaciones superiores g este 1fmite.

Las pruebas expuestas en la tabla se llevaron
a cabo operando segﬁn cuanto se describe en el ejemplo que
sigue, )

La cantidad de dimetilamina que ha de adicionarse
al agua de lavado no em critica y puede ser tal que la rela—
cidn molar dimetilamina/acido acético Sea aun superior a 1,

Sin embargo, estas relaciones no son sconsejables

en la préotica por cuanto implican un desperdicio inmdtil

‘de dimetilamina sin que por ello se obtengan ventsjas

wlteriores,

La solucidn acuosa sntes indicada, sugerida
para el lavado de los filamentos, desarrolla una efectivie
dad muy elezada por cuanto gue, aﬁn‘cuando su pH es .

inferior a 7 y contiene geido libre, permite obtener
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una completa neutralizacién de los filamentos,

Segtn una interpretacién no limitativa, este
afecto parece tener su Origen en la elevada afinidad
del i6n de dimetilamonio originado con el polimero que
forma los filementos. En la prdctica, se ha observado
también que la cantidad total de sales presentes en el
agua utilizadsg para el Havado y la neutralizaclién no
es ocritica siempre que se respete la relacidn diuwetile-
mina/écido acédtico antes indicada.

21 hecho de poder neutralizar la fidbra con una
golucibn dcide hace que resulite superfluo el lavado
wlterior con agua que se efectda normalmente para eli-~
ninar el sgente neutrelizante como sucede, por el con~-
trario; cuando se utiliza bicarbonato sédico como neu-
tralizante;

Otra ventaja del empleo de¢ dimetilamina como
agente noutrallzente viene dada por cl heche de que
en la etopa de secado de los filamentos no se liberan
vapores malolientes, como sucede, por gl contrario,
cuando ge utiliza emoniaco u otras bases nitrogenadas,

Todavia otras ventajas; derivadas del empleo
de la solucibn acuosa antes referida en ¢l lavado y
neutrglizacién de los filamentos, se encuentran en el
hecho de que en calidad de agua puede utilizarse la nmisma
agua que proviene del sistema de rccuperaciotn del disolvente
de hilature, siendo en este ceso particular dimetil-ace=~
tamida, Este agua contiene, en efeoto; pequefias cantidades

de dcido eacético provinente de la hidrélisis de la dinetil-
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acetamida en la etapa de destilacién,

Asi pues, es suficiente dosificar en el agua
de elaboracién pequefias cantidades de dimetilamina para
obtener directamente una solucién muy diluida con la que
es posible llevar a cabo contemporéneamente el lavado
y la neutralizacién de los filamenios,

En suma pues debe destacarse que ¢l acetato
de dimetilamonio que se forma en el agua de lavado puede
reconvertirse en dimetilacetamida durante la recupera-
cifn del disolvente mediante destilacibn. De este modo
se evita la polucidn y la descarga de subproductos de
elaboracibn nocivos,

Segln se ha indicado anteriOrmente; el presente
invento se rafiere 2l lavado y a la neutralizacién contempo—
rénea de fllomentos producidos mediante la hilatura en
htmedo de polimeros scrilicos,

Por el término "polimeros acrilicos" no solo se
entiende poliacrilonitrilo sino también sus copolinmeros,
interpolimerog ¥y sus nezclas, particularmente aquellos
que contiencn, por 10 menos, el 80% en peso de acrilo~
nitrilo polimerizable o copolimerizable,

Por cjemplo, &1 polimero puede ser un copolimero
que contenga del 80% &l 98% de acrilonitrilo y del 2% el
20% de 0tro0 monémero mono-olefinico copolimerizable.

Los nonémeros mono-olefinicos copolimerizables comprenden
4cidos acrilicos, alfa~cloro-zcrilicos y metacrilicos?
acrilatos y metacrilatos tales como metil-metacrilato,
etil-metacrilato, butil-metacrilato, netoximetil-meta—~

erilatos beta~clorcetil-metacrilato y 1os ésteres respec=—
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$ivos de doidos acrflicos y alfa-cloroacrilicos; cloruro
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de vinilo; fluoruro de vinilo; bromuro de vinilo; cloruro

de vinilideno; l-cloro~l-bromoetileno; metacrilonitrilo;

acrilamida y metacrilamida; alfa~cloro-acrilamida o sus

derivados

monoalquil substituidos; metil-vinil-cetonz;

dateres vinilicos como acetato de vinilo, cloroacstato

de vinilo, propionato de vinilo y estearato de wvinilo

doteres metilen-maldnicos; feido itacdnico y sus deteres;

vinil-furano; dsteres alquil-vinilicos; deido vinilaul-

fénico; deidos etilen—-alfa-beta—dicarboxilicos o sus

anhidridos o derivados tales como citraconato de dietilo,

mesaconato de dietilo; estireno, vinil-naftaleno; dcidos

sulfonicos con un enlace etildnicamente insaturado y

sales respectivas, asi como otros mondmeros mono-olefi-

nicos copolimerizables.

Bl polimero puede ser interpolimero obtenido

por la interpolimerizacidn de acrilonitrilo y de dos

o mds de cualquiera de los mondmeros antes indicados

diferentes de acrilonitrilo.

Si bien los polfmeros preferidos utilizados en

este invento son aguellos que contienen, por lo menos,

el 80% de acrilonitrilo, conocidos en general como poli-

meros acrilicos formadores de fibras, debe entenderse que

el invento puede aplicarse, asimismo, a polimeros,

copolimeros y mezclus de polimercs que contengan aun

menos del

80% de aecrilonitrilo y aun Unicamente el 35%

de aerilonitrilo, siempre que sean solubles en dimetil-

acetamida.

El ejemplo que sigue se ofrece con el fin de
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ilustrar con mayor claridad de la idea inventiva de
este invento y la forma de llevarlo a la préctica,
EJEMPLO

El polimero utilizado en este c¢jemplo fue un
copolimero constituido por el 92,8% en peso de acrilo-
nitrilo y ol 7,2% en peso de acetato de vinilo, con una
viscosidad especifica de 0,145 y 35 nicro-equivalentes/g
de grupos &cidos terminales y obtenido mediante polimeri-
zacidn en suspensidn acuosa ¥ en presencia de wn sistena
catallitico constituido por persulfato potésico y didxido
de azufpe;

Se adicionaron bajo agitacibén 1000 g de polimero
a 3.000 g de dimetil-acetamida contenidos en un depbsito,
La dimetil-acetemida tenia wm contenido en 4cido acético
del 0,4% en peso y se mantuvo a una temperatura de 59C,

Se condujo la suspensién asl obtenida a un cam-
biador de celor calentado a 809C pora disolver el polimero,

Se filtré luego y sec alimento a través de una hilera

de 500 orificios y con un didmetro individual de 76 micras.

Se coagularon los filamentos asi obtenidos en

- una solucién gue contenia una mezela constituida por

el 55% de agua y el 45% de dimetilacetamida y se mantuvo
2 una temperatura de 502C, _

Log filamentos que sallean del bafio de coagulacitn
a2 wa velocidad de 6 metros/minuto se estiraron en agua
hirviente hasta 5,5 veces su longitud originsl, Se lava-
ron y se neubralizaron con uns solucilfn acuosa de
NaHCO, (0,15% de NaHCO, con respecto a la fibra).

3
S¢ prosiguié la prusba durante varios dlas para
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controlar las propiedades de la fibra y la variacidn de
las fibras con el transcurso del tiempo.

Se extrajeron 28 muestras en tiempos diferentes
¥ se obtuvieron los siguientes valores medios de los
colores originales (IP), de la tingibilidad (Kg) y de

la acidez de las fibras con las variaciones respectivas

siguientes:.
I.P, K, Acidez en % en
peso
Valor medio 97,3 1,72 0,014
Coeficiente de
varigbilidad 0,55 0,075 0,015

_ A&emés las fibras presentaron manchas amarillas
en la superficie.
Al repartir ol ejemplo antes indicado y llevando
a cabo el lavado y la neutralizacidn con una solucidn
acuosa conteniendo 200 p.p.m. de deido acdtico ¥y 75 p.p.m.
de dimetilemina, con una relacidn molar dimedilamina/deido

sedtico = 0,5, se obtuvieron los resultados siguientes:

I.P. K Acidez en % de
8 peso
Valor medio 97,5 1,81 0,006
Coeficiente de
varigbilidad 0,40 0,05 0,007

Las fibras presentaron un color uniforme y
egtuvieron totalmente exeﬁtas de manchas amarillas.

El Indice de pureza (IP) se determind a travds
de un Integrador espectrofotomgtrico de la General Electric;
segin el sistema C.I.E. para la representacidn y medicidn

del color.
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La tinglbiliged K viene dada por la cantidad
en tanto por ciento en peso de coloramte rojo Astrazon
BDL; absorbido por la fibra hastva saturac;én y extincidn
del batio, nultinlicado por el factor Tintéreo del 6010~
rente (0,36). '

Esta medicién se Obtiene calculado el porcentaje
del colorante absorbido por las tres mestres de la misma
fibra después que cada una de ellas sc ha sumergido
durante 3 horas a 1002C ecn bafios conbeniendo cantidades
en aumento da colorante y superlores a las necesarias
para saturar la fibra y en donde la relacién fibra/baiio
es igual a 1250 en peso y extrapolendo subsifuientemente
a una concentracién residusl cero del bafio 10s tres valo-
res asi obtenidos,

L

NOTaA

Descrito el objeto del prescnte invento, se de-
claren nuevas y de propia invencién las siguientes rei-
vindicaciones con priorided de la solicitud de patente

italiana n 31930 A/73 del 29 de Noviambre de 1973.

1., M4todo mejorado para lavar filamentos
acrilicos, en donde los filementos producidos mediante
hilatura en himedo en una solucidén de un polimero acrilico
en dimetilacetamida se coggulan, se estiran eventualnen—
te y por Oltimo se lavan con una solucidn acudsa que con-
tiene un sgente elcalino, caracterizoado por tratarse 1los
citados filamentos con una solucibn acuosa de lavado que

contiene &cido acético en una cantidod comprendida entre
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0,0050%4 y 0,1% y dimetilemina en una cantided tal que

la relacién molar dimetilemina/doido acético sea superior

a 0,2.

2. M&todo mejorado, de conformidad con la rei-
vindicacidén 1, caracterizado porque la relacilén molar
dimetilaning/4cido acético estd comprondide entre

0,4 v 0,8:

3: Método mejorado, de conformidad con cuasl~
guiera de las reivindicaciones 1 ¢ 2, caracterizado
porque, en calidad de agua de lavado se integra en la
solucién ol agua provinente de recuperacién de dimetil-

acebamida,.

4. M&t0do mejorado para laver filamentos

acrilicos,

Segin sa describe y reivindica en la ‘presente

memoria descriptiva que conste de 10 hojas foliadas y

Firrrsro: JOSE Lo MCRA
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