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FUNDAMENTO DE LA INVENCION
Se conocen cierto ndmero de filamentos sinté-
ticos de diversos tipos. bstos filamentos se fabrican

obligando a una solucidén de hilatura a pasar a través

de una hilera para formar una mecha de filamentos. La
mecha se lava vy se estira a continuacidn y se tjiile con
frecuencia, en una operacidén continua.

Bl lavado puede hacerse con la finalidad de
eliminar un disolvente de hilatura, eliminar el exceso
de tinte después de la operacién de tincidén o para al-
guna otra finalidad. Usualumente, la mécha se lava hacién
dola pasar a través de un rociado o un bafio o haciéndo-
la discurrir a través de uuna cascada inclinada en un
sentido contrario al del flujo de agua de la cascada., To
das estos recursos son ineficaces, de manera gque la me-
cha debe correr a través de la zona de lavado a una velg
cidad muy baja o la zona de lavado se debe extender en
una considerable lougitud a lo larpo de la lfnea de tra-
tamiento de mecha, lLa primera solucidn reduce el ritmo
de jroducéidn, en tanto que la dltima regquiere el uso de
una cantidad excesiva de espacio, éue se podria utilizar
me jor para algin otro fin.

La tincidén de filamentos hilados hiimedos en 1la
forma de gel durante la produceidn de las fibras elimina

varias operaciones de tratamiento fiecesarias cuando la




fibra se produce en primer lugar y después se tiiie sub
siguientemente en masa. La eliminacién de estas opera-
ciones reducia el coste de la fibra tefiida, de manera
que la tincifn en estado de gel ofrece una ventaja eco-
5 némica real. Sin embargo, los métodos de la técnica an-
terior de tefiir continuamente una mecha de filamentos
recién hilados, por ejemplo de acrilonitrilo, no han si
do enteramente satistactorios. Algunos de los problemas
implicados en este recurso son la absorcidn de tinte ing
10 decuada en el espacio limitado y tiempo de contacto pric
tico en una linea de hilatura, poca uniformidad de tin-
cidn en los miles de filamentos de una mecha>comercial,
excesivas pérdidas de tinte y el costo y complejidad de
afiadir una operacién de tincién continua a la linea de
15 hilatura.

Con el fin de obtener los mejores resultados
cuando se estirun o alargan los filamentos, la slecha se
calienta usualmente de alguna manera y sSe estira mien-
tras estd caliente. Ll calentamiento de la mecha se rea-

20 liza usualmente haciende pasar la mecha sobres rodillos
calientes o a través de una cAmara de vapor, o por otros
métodos conocidos. La desvehtaja de la mayorfa de los mé-
todos conocidos de calentamiento y estiraje de mecha es
gue la operacidn ue calentamiento es ineficaz. O bien la

25 mecha debe tener un tienpo de permanencia largo en la %ow
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na de calentamiento o se deben utiliisar temperaturas
excesivas para elevar lu teuperutura de los Tilaweutos
hasta un punto en que puedan ser estiradous o alargados.
Ademés, es muy dificil, en los procedimiento de estira-~
je usuales, calentar los [filamentos internos de la me-
cha a la misua tewperatura gque leos filamentos externos.
Tenieudo esto en cuenta, uno de los objetos de esta in-
venciédn es proporcionar un mérodo nueve y mejorado de
lavar, teuir y estirar una meclia te I'ilameutos.

Otro objeto de esta inveucidn es proporcionar
un métado para lavar una wecha de [ilameuntos de tal ua-
nera que el tinte o disolveute en exceso sea eliwminado
répida y eficazweunte de la wmecha.

Un objeto mis de esta iuvencidn ed proporcionar
wit método de lavar una wmecha de filamentos continuos de
tal mancra yue los filamentos queden com@letameute lava-
dos dentro de un tilempo de coantacto nuy coxrto.

Un obyjeto mis de esta invencidén es proporcionar
un método de aplicar un licor de tincidun a una mecha de
filamentos recién hilados de tul manera que la aceptacidn
déd tinte y la uniformidad de la tineidn sean buenas, que
sean bajas las perdidas de tinte y quo los filamentos se
tinan al tono deseado dentro de ﬁn tiempo de contacto muy
corto.

Todavia otro objeto de esta invencibéu es pro-
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porcionar un método para estirar o alargar una mecha de
filamentos continuos de tal manera gue todos los fila-

mentos se estiren sustancialuente a la misma temperatu

ra.
Los objetos de esta invencidn se consiguen ha

ciendo pasar la mecha a tratar a través de una zona con-

finada y obligar a un ligquido caliente a pasar transversalmen '

te . a través de la mecha a un caudal superior a un valor

critico predeterminado, manteniendose el liquido a una

temperatura couprendida dentro de un intervalo preueter-

minado. El caudal @l cual se hace pasar el liguido calien

te hacia la mecha debe ser al menos tar grainde ¢ouo

h
donde x es el caudal de liquido caliente en litros por mi-
nuto, t es el eapesor de la corriente de liquido calden-

te, w es la auchura de la zouna confiunada en cm, h es la

altura de la zona conrinada en ¢cm, N es el ndmerc de filaw-
wentos de la mecha,z% es8 la viscosidad del liquido caliente,
en kg por metro-sesundoy y /P es la densidad del lfquido ca=

liente en kg por litro,.

Otros objetos ¥ ventajas de la invencidén resulta-

rédn evidentes de la sigulente descripeién detallada, tomada
en relacidn con los dibujos que se acompaiian, en lcs cuae

les:

29-4-75 -5 -
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La figura 1 es una vista esquewidtica en sec-

cidn transversal de un aparato utilizable en la reali-
zacidn del procedimiento de la presente invencidn;

La figura 2 es una vista en seccién trausver
sal tomada a lo largo de 1a linea 2-2 de la figura 1,
que muestra el Area dn seccidn trausversal de la zona
confinada del aparatuv, a través de la cual se hace pa-
saxy la wmechay; y

La figura 3 es uuna vista esquemética de una
tina o cubeta de descarga untilizada con el aparato de
la figura 1 en la realizacidn vel procedimicunto de la
presente invencidn.

Haciendo reflerencia ahora en detalle a los di-
bujos, en ellos se muestra, de una manera mds o menos
esquemidtica, un aparato lu que se utiliza como un dispo
sitivo lavador de mecha un calentador de mecha o un apli
cador de tinte para la realizucidén del método de la pre-
seunte invencidn. =l aparato estd hecho de unidades supe-
rior e inferior 1l y 12, ue son mantenidas en una rela-
cién de separacidén por medio de placas laterales 13, es-
tando las placas laterales 13 aseguradas a las unidades
superior e inferior 1l y 12, &l espacio 14 existente en-~
tre las unidades superior ¢ inferior 11 y 12 forma una
zona coinfinada a través de la cual pasa una mecha 13. La

cara inferior 18 de la unidad superior li y la cara supe-
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rior 19 de la unidad inferior 12 y las caras interiores
20 de las placas Jlaterales 13 forman la zomna contf'inada

a través de la cual pasa la mecha 15. In la figura 2

se muestra de la mejor manera el drea en seccidn trans-
versal de la %ona confinada, en la cual h es la altura o
espesor de la zona coufinada y w es la anchura de la “o=-
na confinada. ELl 4rea en seccidén transversal de la zona
continada Aw serd, por lo tanto, wh.

La unidad inferior 12 estd provista de una en-
trada 21, a través de la cual se aplica el liquido calien
te a la mecha. La entrada 21 se exticude a través de la
unidad inrerior 12 desde una de las placas laterales 13
hasta la otra. La entrada 21 tiene un espesor de 2 t.
siendo usualmente ¢t no mayor que aproximadamente 10h, don
de h es el espesor a la altura de la zona confinada, de

manera gue ge concentre el 'lujo de liguido caliente a

travéds de la ueclia 15 en un lugar. La unidad superior 11
astd provista de un rebajo o cavidad 22 que recibe el 1li=-

gquido caliente gue pasa a través de la wecha 15 desde la

entrada 21.

La cavidad 22 dirige el lfquido caliente de nue=
vo a travds de la mecha en los lugares de salida 23 sepa=~
radas de la entrada 21, en ¢corrientes que tienen un espe-

sor t, siendo el valor de T de preflerencia no mayor gue

aproximadawente 10h, El valor preferido para la dimensidn

- -
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t estd comprendido dentro del intervalo de 2h a 5h.

Bl 1iquido caliente que entra por la entrada
21 pasa a través de la mecha 15 y es dividido en partes
sustancialmeute iguales que pasan de nuevo a través de
la mecha 15 en las salidas 23.

Como se niuestra en la figura 3, el aparato 10
esti montado sobre una tina o cubeta de descarga 30 que
countiene un 1liquido caliente 31, tal como agua o un 1li-

cor de tincién usual, Pares separados de rodillos 32 y

33 alimentan la mecha 135 a través del aparato 10 a una
velocidad uniforme. Una bomba 3% conectada a la cubeta
30 y a la entrada 21 del aparato 10 bombea el liquido
desde la cubeta 30 a través del aparato, por la entrada
21, ®l liquido yue sale del ararato 10 cae de nuevo en
la cubeta 30 y es recirculado. Se puede aiadir liquido
adicional a la cubeta 30 desde un manantial 338 para man-
tener un nivel unilorme en la cubeta. Una linea de rebosa-
dero 39 desagua el exceso de liquido desde el depésito
30. Unos pares de barras desprendedoras 36, pbsicionadas
en contacto con la mecha, segin se muestra eun la figura 3,
se utilizan para evitar gue el liguido fluya a lo largo
de la mecha mds alld de los bordes de la cubeta 30.

B8l liquido caliente efectlia una pasada a través
de la mecha 15 en cada una de los lugares de salida 23,
con un total de dos pasadas en las posiciones o lugares

de salida. Puesto que pasa el doble de liguido a trgvés

-3 - -
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de la mecha en la entrada 21 como en cualquiera de los
lugares de salida, se debe considerar que el 1fquido
efectiia una doble pasada o Jdos pasadas a través de la
mecha 15 en la entrada 2l. De este modo, en el aparato
mostrado, el liquido efectlia cuatro pasadas a través de
la mecha 1. £l liguido caliente se puede desviar en vai
vén a través de la mecha tantas veces coumo se desee., En
cada punto en que el liquido pasa a través de la mecha,
el 1fguido debe fiuir a un caudal que seaal menos tan

grande couo

X = 6,250t § N A
w /
segin se ha seanalado anteriormente,

$i el liquido pasa a través de la mecha a un
caudal inferior, no se utiliza el procedimiento de la
invencidn, ya que la mecha no se calentard lo sutficien-
te para escirarse, siendo ol lavado ineficaz y aplicén-
dose a la wmecha muy poco tinte.

Naturalmente, en un aparato tal cowo el que se
ha descrito anteriormente, una parte del liqguido calien
te no pasard completamente a través de la mecha, sino
que sg desplazarid a lo largo de los huecos de la mecha
hasta los lugares de salida 23. Fuesto que seria muy di
£40il medir realmente el caudal de Liguido en el inte-

rior de la mecha, se desea un wodo mis fiacil de determi

nar si se rebasa el cuudal critico winiwo., Si las dimen-
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siones de la entrada o de lus salidas se mantienen

dentro de los limites indicados anteriormente, el cau

dal en la entrada 21 se pucde cowparar con el caudal

) [ wN
x= 0.250t\ = LA
h J

para deterwinar si se rebasa el caudal critico minimo,

critico minimo

sin tener en cuenta el caudal real en la mecha o el he

cho de que algo de liguido Se desplace a lo largo de

los huecos de la mecha.

La tabla ue siguce muestia valores de/Q Yy jp~

para apgua o un licor de tiucidu

peraturas

Teuwperatura
2C

30
35
4o
ks
50
55
6o
65
70

75

80

385

Kg/ M -sec

5,07
4,69
b,32
4,05
3,50
3,56
3,35

x 10-4
x 10-%
x 10-~%
x L0-4%
x 10~
x 10-%

x 10-4

..;_O.-.

acuosoa diversas teui-~

kg/ /litm'

0,997
0,996
0,994

0,992

0,990

0,977
0,974

0,971




Temperatura Ky, /u~sec Kg/Jﬂlitro

°c 7
90 3,16 x 0=k 0,967
95 2,99 x 10~ 0,964
100 2,03 x 1o-4 0,960
5 Los sijuientes ejemplos se iucluyen para wostrar

la eficacia de este procedindiento de lavar mecha enn la vli
minacién de disolveute de rilawentos de acrilonitrilo hi-
lados en hbwedo. Cuatro dispositivos lavadores (no mogtra-
dos), tales cowo los descritos en lo .ue antecede, se uti-

10 lizaron en serie, entrando la wecha reciv¢i hiluda en el
dispositivo lavador A4 y pasando después a través de los dis .
positivos luvadores B, C y U en ese orden, Cada dispositi-
vo lavador estaba provisbo de su propia cubeta o depdsito
30, desde el cual el ugpua we lavado rue hecha circular a

15 través del uispositivo laiador a un caudul superior al cau
dal wminimo critico, segin se deteraind por la ecuacidén du-
da anterioruwcuie,

Fue susinistrada acwa nueva al dispositive lava- .

dor L desde su manantial 3Jo y la tuberia de rebose 39 del

20 dispositivo lavador » se conectd paura alimentar este rebo-
se o exceso de flujo a la cubeta 530 del dispositivo lava-
dor C, Bl exceso de {iujo del dispositivo lavador & fue

alimeuntado al dispositivo lavador UV, desde el cual se ali-

menté el exceso de flujo a la cubeta 30 del dispositivo la .-

)
Ut

Vador A. Bl exceso de fiujo del dispositivo lavador A fue

29-5-75 - 11 -



10

13

25

29-4-75

hecho pasar a uil sistema (no mostrado) de recuperacién de
disolvente. KL caudal de suministro de agua nueva, que €3
independieunte del caudal de circulacidn en cada uno de los
dispositivos lavadores, se vpasd en el peso de la mecha que
pasaba a través de lous dispositivos lavadores y se modifi-
cé cowo se muestra eu los ejempluos que siguen.

La mecha se hilé a partir de un copolimero del 93
por ciento de acrilonitrilo y el 7 por ciento de acetato de
vinilo, en un baiioc de hilar del 35 por ciento de dimetil-
acetamida y el 43 por ciento de agua a 342C y se condujo
desde el buuo de hilar al dispositivo lavador A, La mecha
que entraba en el dispositivo lavador A contenia aproxima-
damente el S50 por cieuto de dimetilacetamida. La mecha se
hizo de 40.000 rilumentos, de 3 denier por filamento.

BJEMPLO T

Se hildé una mecha a uit régimen de <73 kg por hora.
lLos valores dados bajo los encabezamientos A, B, T ¥y D re-
presentan la cantidad de disolvente en la mecha que sale de

10s dispositivos lavadores 4, B, C ¥y b, respectivauente.

Régimen de aliuenta- Disolvente en la mecha
c¢idn de agua nuevd 7 en peso
Kee H.,0/kg de mecha A B c D
5,68 7,#4 1,30 0.45 0,25
4,68 7475 2,35 0,04 o, 22
- 12 -




LBJENMPLO II
Se hilé una mecha a un régimen de 334 Kg por
hora, Fue afiadida agua nueva al depdsito o cubeta 30 del
dispositivo levador 0 a régimen variables y se determind
5 la cantidad de disolvente en la mecha después de cada dis

positivo lavador. Los resultados se muestran en la siguien

te tabla:i
Régimen de alimenta- Disolvente en la wecha
cibén de agua nueva % en peso
Kg Hzo/kg de mecha A B c D
10 5463 8,86 2,67 0,85 0,34
3,77 11,03 3,38 0,84 0,39

La tewperatura del agua utillizada para el lava-
do puede sexr de hasta 100?C, lLa tewperatura preferida pa-
ra lavar filamentos de acrilonitrilo estid cowprendida den

15 tro del intervalo de 30¢C y 70¢C.

Este procedimice¢nto puede ser utilizado no sélo
para eliminar disolveute de uua mecha recién hilada, sino
que también se puede utilizar para otro lavado (tal como
para la eliminacidn del exceso de tinte después del pro-

20 ceso da tineidén, eétc.). La eficacia del lavado, especial~
mente en un proceso de elininacidén de disolvente, resulta
insatisfactoria si el caudal a través de la zona de lava-
do no se nantiene por encima del valor critice minimo, se-
gin se ha senalado anteriormeute.

25 Cuando el procedimiento se utiliza para teiiir,

29-4=75 =13 -
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se usa un licor de tincidn conveuncional, Los expertos en
la técnica estdn muy familiarizados con los tintes y las
concentraciones.de licor de tineidén, cuyos tintes son efi-
caces con diversos tipos de fibras artificiales, etc.

Bl aplicador de tinte se puede situar en cual-
quier etapa del proceso de hilatura después de la coagula-
cién y antes de secar y aplastar los filamentos. La longi=~
tud y dimensiones del aplicador pueden ser variables. La
composicidn del basio de tinte puede ser agua 0 una mezcla
de disolvente y agua, con o sin sales neutralizadoras, dei
dos, agentes retardadores u otros materiales que se usan
habitualmente eﬁ la tincién. se puede teiiir cﬁalquier fi-
bra hilada en hmedo, hilada en seco u otras fibras hinechy
das, con tal de yue esté en forma de gel.

LJEPLO IXT

Un copolimero del 93 por cieutode acrilonitrilo
¥ del 7 por cieuto de acetato de vinilo, con un nsp de
0,154 fue disuelto en dimetilacetamida para formar una pag
ta de hilatura con el 25 por ciento de sélido. Esta pasta
fue extruida a través de una hilera de 1000 orificios, de
un tamaiio de orificio de 0,076 mu, en un bafio de hilar del
55 por ciente de dimetilacetamida y el 45 por ciento de
agua, a 36920, La mecha de filamentos de gel fue impulsada

sobre una superficie de polea de guia a 6,1 metros por mi-

nuto. La mecha Tue lavada para elininar la dimetilacetami-~

- 14 -
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da por medio de un rociado ue ajua a 502C durante 15 viael
tas en esta polea de gufa. A continuacidn se pasé la me-
cha a través de un aplicador de tinte tal couo el descri
to anteriormente y sobre una seguuda polea de gufa gue gi
raba también a 6,1 m/umin, iLa mecha que entraba en el apli
cador tenfa wis del 300 por ciento de carga de liquido del
chorro de lavado. No se¢ aplicé estiramiento a la mecha en
el aplicador.

Después de abandonar el uplicador de tinte, la ue
cha hizo 10 vueltas c¢n una segunda polea de guia, suwer-

giéndose en un bauo de apua cada vece. Lste baillo de agua

eliminaba tinte libre de la mecha.

S5e hilaron tres mudadas segOn se describe a conti
nuacidn con variaciones en la aplicacidén de tinte. La mu-
dada 1 utilizd el ,Lrocedimiento de esta invencién usando
un aplicador tal como el descrito en lo que antecede., las
mudadas 2 ¥y J fueron tenidas durante la inmersiédn en un
baiio de inmersidén usual, con el flujo del baiio en contra-
corriente con el movimiento de la wmecha. £u todos los ca-
s0s se hizo recircular el licor de tificién acuoso desde
un depésito de tinte separado. Se utilizé un tinte bfsi-
co comercial (tal como el vendido bajo la marca comercial
USEVROM RED GL", C, I, Basic Red ld) para las tres muda~
das. El licor de tinte era acuoso y estaba a una teumpera-

tura de 602C,

“l5-
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, . ’
El &rea en seccidn transversal del paso eu la me-

cha, o zona confinada, a través del aplicador era de 0,0572

cm cuadrados (0,233 cm por 0,0233 cm).

La dimensién t (re-

ferida a la figura 1) era de 0,714 cm. EL caudal minimo

cr{tico del licor de tincidn a través del aplicador 10, a

602C, era de 0,17 litros por minuto, de acuerdo con la ecua

cién;

x = 1.000t U N j%; , donde

h
t es 0,714 em

wes 0,233 cm

h es 0,238 cm
N es 1,000

foes 4,69 x 1o-4

J) es 0,935

Bl caudal real del licor de tinciédn a través del

aplicador era de 0,795 litros por minuto, superior al caudal

éritico minime de 0,170 litros por minuto.

El bafio de tincidn se renovd

- de analizé. DasPuéﬂ de gue la mecha se

pletamente en la linea de hilatura, se

circulacidén del bafio de tinecidn. No se

Para cada mudada y
hubo extendido comw

puso en marcha la

aiiadié alimentacidn

de tinte durante la hilatura, de manera que disminufa la

concentracidén del baiio de tinte. La tinecidén duré 20 minutos

en cada mudada, Al final de este tienmpo se detuvo la circu-

lacién del baiio de tincién. gLntonces se determinaron la con

- 16 =
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centracidén final y la concentracién ae tinte en el bajio de

lavado. La absorcidémn o recepcidén de tinte en la dGltiwma par-

te de la fibra seca se deterwindé tawbién disolvien.o la fi-

bra en un disolvente. Todas las determiunaciones del tinte se

hicieron por mediciones de absorcidén en un espectrofotdmetro

gary Modelo 14, de wia maunera bien conocida. La mecha se eva

1do visualuente para determimnar la uniiormidad de la tinecidn.

Mudada 1 2 3
esta bano de inmersidn bafic de inmeridn
invencidn
Aplicador de tinte convencional convencional
Lingitud de inmer— .
sidn, cm 606 102 102
Temperatura del ba
fio de tincidn, °C 60 60 60
Caudal de circula-
cién, litros/uin. 0,795 V795 0,795
Concentracién del bauwo de tincidén
Original, % 0,041 0,040 0,244 -
Después de 20 minu-
tos, % 0,015 0,034 0,213
Disminucidén 0,026 0,006 0,031
Tinte en la fibra, % en hidmedo
AL fipnal de 20 minutos 0,643 0,23 1,11
Relacidn de absor-
cibn: tinte en la fibra 45,3 6,7 5,2
tinte én el baifo
Pédrdida de tinte en el
bafio de lavado
Después de 20 minutos,
gramos 0,002 O,0012 0,01
Undiformidad de color de
la mecha buena listada listada

- 17 =



Dos indicadores para la efectividad de la tin-
¢ibn son la disminucidén de la concentracién del bafio de
tineién durante 20 minutos de timcién y la relacidén de ab
sorcién de tinte en un tieuwpo especiiicado. Ambos muestran

5 gque el procedimiento de esta invencidén proporciona una ah
sorcidn de tinte mucho mayor, inc;uso aunque los baros de
inmersién convencionales fueran el 54 poxr ciento mis lar-~
gos, Una comparacidén de mudadas 1 y 2, donde las concen=
tracioues inicilales del bafio de tincidn eran iguales, mues

10 tra una disminucidén de 4,3 veces mayor en la concentracidn
del baiio de tincidn con el uso de este invento. La rela-
cién de absorcidn de tinte era de 6 a 3 veces mayor con
el uso de esta invencidmn.
La absoréién de tinte en la aplicacién del baiio
15 de inmersidén se puede aumentar yendo a la concentracién
mayor del baiio de tinte, cowmo en la mudada 3, pero las
pérdidas de tinte aumentarian proporcionalmente, segin se
muestra.,

El procedimiento de esta invencidn dié una me-

20 ¢ha tefilda muy uniformemente; sim diferencias de color
de filawento a filamento. Por el contrario, ambas mudada
‘tefiidas efn el baiio de inmersidn usual estaban coiipleta~
mente listadas.

EJEMPLO IV

25 Doce partes de un copolimero del 50 por ciento
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de acrilonitrilo y el 50 por ciento Jde metil vinil piri-
dina, se mezclaron con d3 partes de un compolimero del

95 por ciento de acrilonitrilo y el 5 por ciento de ace-
tato de vinilo. La mezcla de polimexro resultante se di-

5 solvié en dimetilacetanmida para foruar una pasta de hila-
tura con el 18 por ciento de sélidos. La metil vinil piri
dina proporciond grupos aniwo que hucfan que este polime-
ro se pudiera teulr con tintes dcidos.

Lsta pasta se hild rormando una riura y la mecha

10 fué tenida de acuerdo con la mudada 1 uel sjewmplo I, eXcep-
to en que la wmecha contenia solamente 250 filaumentos. £l
caudal minimo critico de licor de tincidn, con una mecha
de 250 filawmentos, era de 0,087 litros por minuto, £1 cau-
dal real de licor de biuciéu era de 0,795 litros por minu-

15 to; No se aplicd estiramiento a Lla mecha en el aplicador.

El transpgorte o carga de ligquido de la mecha que
entra en el aplicador de tinte ers de 530 por cieunto, Se
vutilizé para este ticlo de operucidén un tinte Acide, el
Scarlet, 41A, C.I. Acid Red 15, ndmero 1255, KL licor de

20 tincidn se prepard utilizando formato de sodio y dcido £éx
mnico para ajustar el pl a 2,5, huestras del licor de tin-
cibn y de la fibra se tomaron simultineamente al final del
ciclo para efectuar andlisis de tinte.

Temperatura del licor de tincidn: 509¢

25 Régiuwen o caudal de cilrculacidn 0,795 litros/min
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Tanto por cientoc de tinte eu el

licor de tincidn 0,052
Tanto por ciento de tinte en la fibra L,y53
; de tinte en la fibra 1,53

bk EERS

Relacidn de absorcidn:& =
+, de tinte ¢un el baiio 0,052

1

La uniformidad de color de esta mecha era muy buenu.
2JenPLO V
Un polﬁmero de poliserilonitrile iue disuelto en
dimetilsulfdéxido para formar uia pasta con el 20 por cien-
to de sdlidos. Lsta gpasta se bild transformiudola en una
fibra y se hizo uwia wmecha de 230 tilamcutos, couwo en el
jemplo IL.

Se utilizé pura esta muestra otro material basi-
¢o de tinte (tal coio el comercializado bajo la marca
MASTRA 4Un YsLLO4 JGLL"), Los resultados de la absorcidn se
muestran a contilnuacidin,

Teuperatura del baiwo del tinte 50e¢C
Caudal de circulacidn 0,795 litros/min

Tanto por ciento de tiute eu la fibra 2,55

Panto por ciento de tinte eun el bafio 0,97
Relacidn de absorcidn 2,53 . 26
0,097

Se sabe gue las fibras de pOliacrilonitrilo son
muy diffciles de teunir en la tincidén con material couven-
cional. Con el procedimiento de e¢sta invencidén se cousiguid

ung tinecidn de manera flcil y uniroruwe en el estado de gel

de la fibra.

- 20 -




EJEMPLO VI
Se prepard un polimero modacrilico conteniendo
el 10,9 por ciento de bromuro de vinilo, el 13,3 por cien
to de cloruro de vinilideno, el 1,65 por ciento de sodio
5 p-sulfofenil metilalil éter, el 1 por ciento de estireno
y el 67,2 por ciento de acrilonitrilo. i¥ste polimero, con

un n de 0,15, fue disuelto en dimetilacetamida para

sp
formar una pasta de hilatura con el 23 por cieunto de séli~
dos. La pasta se hild transforuwindola en fibra, utilizando

10 condiciones similares a las del ejemplo 2, excepto en que
el estiramiento en cascadu, que orientaba la fibra, era
sblo de 4X.

£n este caso, se situd el aplicador de tinte des

puds del estiramiento en cascada con agua en ebullicién,

15 o1 lugar de delante, como en los ejemplos anteriores. La
mecha fue movida a continuucién a 24 metros por minuto du-
rante la tincidén, pero el tiempo de contacto reducido, fue
contrarrestado poxr la reduccidn de tamaiio de los filawenw-
tos y el aumento de 4drea superficial. Se utilizé para es-

20  te ejemplo otro material de tincidén bdésico (tal como el co
mercializado bajo la marca "DEORLENE BLUE 5G%). Se tomaron
y analizaron muestras de baiwo de tinte y de fibra simulti-
neanente para analizar la existencia de tinte.

La carga de lfquido de esta mecha que entraba

a5 eti el aplicador de tinte desde la cascada era de 246 por

294758 - 21 -
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ciento. En este caso, se le permitié aflojarse o relajar-

se a la mecha el 2,5 por ciento en el aplicador de tinte.

Temperatura del bafio de tincidén 602C
Nlwmero de rTilamentos 250
Caudal real de circulacién 0,795 litros/min

Concentracidn acuosa del baiio de

tincién 0,0294 ¢
Tinte en la fibra 1,26
Relacidn de absorcidn 43
Uniformidad de color de la mecha buena.

Bl ysrocedimiento de esta invencidn es eficaz deg

pués de la orientacidn de las fibras.
EJENPLO VIX

Un copolimero del 93 por ciento de acrilonitri~
lo y el 7 por cieunto de acetato de vinilo, con un L
de 0,154, fue disuelto en dimetilucetamida para formar una
pasta de hilatura con el 25 por ciento de sélidos. La pas
ta fue extrufda en un bafio de hilar (que contenia el 55 por
ciento de dimetilacetamida ¥ el 45 por cieuto de agua, pa
ra formar una mecha de 1.000 filamentos, impulsada sobre
una nesga a 5,34 metros/min,

Bsta mecha fue hecha pasar directamente al apli
cador de tinte descrito em el Ljemplo I sin lavar para eli
minar el disoivente, diwetilscetamida., Ll licor de tincidn
tenfa la misma couposicidn de disoclvente que el baifio de hi

lar. La mecha que entraba en el aplicador de tinte tenia

- 23 .



una caryga de liquido superior al 250 por cieunto. vespués de
abandonar el aplicadoxr de ¢ciunte, la mecha fue lavada para
eliminar el disolvente, despubs estirada y tratada como en

el ijemplo I, k1l matexial de tineidn bdsico, "sevron led

5 GL", C.I. Dasic ued lo", 1ué disuelto en el licor de tine
cidn disolvente/agua. sSe tuwaron una serie de muestras sie
multdneas de licor de tineidn y fibrus durante tres horas
de hilatura, no habiéudose auvadido mis tinte al sisvema du-
rante el ciclo de tres horas.

Teuperatura del licor de tincidén 382C
10 Caudal de circulucidn 0,795 litros/min,
mudada Concentracidn Tinte en lelacidén de ynfformidad de
del licor de la fibra, absorcidén tincién
tincidn, . o
1 0,041 0,92 22 Buena
2 0,022 0,50 23 Buena
3 0,01 0,27 ‘ 27 Buena
15 4 0,005 0,13 R6 Buena
5 0,003 0,07 23 Buena
6 0, 0014 0, O4 22 Buena
La eficacia de este proceso en un sistema de tin-
sibn de disolvente y agua es dvidente. Asf{mismo, todas las
20 muestras fueron teiildas de maneira uniforwe, incluso en las
de tonos muy ligeros.
BJIEMPLO VIXII
Un terpolimero de 7,4 por ciento de acetato de vi-~
nilo, 2,4 por ci.nto de brouwurc de viuilo y 91,2 por ciento
25 de acrilonitrilo, con un nes de 0,15, fué disuelto en dime-
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tilacetamida para formar una pasta de hilatura con el 25

por ciento de sélidos. ista pasta fue extruida a través de
una hilera de 60 orificios con un tamaiio de orificio de

0,127 mm, en un baiio de hilar de 60 por ciento de dimetil-
acetamida y 40 por ciento de H30, a 30¢C. La mecha de 60 ri
lamentos fue estirada a través de una polea de guia a una
velocidad de 5,3% metros/min, lavada con agua durante 15 vuel
tas o pasadas en esta polea de guila, y pasada direccamente al
aplicador de tinte. La carga de liquido en el bajio de tinté
era, en estas condiciones, superior al 2J0 por ciento en ba-
se a la fibra seca. Désde el aplicador de tinte, la mecha

fue hecha.-pasar a una segunda polea de guia cuya velocidad ge
modifico. La mecha fue también sumergida en un bafo de neutra
lizacidén de 0,5 poi cieunto de Na.Il’CO3 por debajo de esfa polea
de gufa. La mecha tue entouces estirada en 6,0X en una casca-
da de agua en ebullicidn, se le aplicé el acabado y se secd
la mecha, se riz8 y se aflojé como es usual en el proceso de

hilatura. El denier final por filameunto era en este caso de

~ 13,0,

25

29-4-75

Se hilaron seis mudadas con Qariaciones en la ten
peratura del baiio de tinte y en el estiramiento o alargamien
to en el baiio de tinte. Se utilizé para estos experimentos
el material de tineidn "Sevron Red GL'; Los resultados se

tabulan mis abajo. Se prepard lico¥ de tincién nuevo antes

de cada mudada y no se anadid tinte durante el tiempo de 10
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minutos del ciclo.
Mudada 1 2 3 b

Temperatura del pre :
lavado, oC 45 bs ks ks

Temperatura del ba-
o de tincidn, :2C 54 61 70 GO

Caudal de circula-
cidn, litros/min 0,795 0,795 0,795 0,795

Concentracidn del 1i
cor de tincidén:

Original 0,0230  0,0234 0,0230 0, 0248
Después de 10 minutos,0260 09,0200 0,0192 0,0233
Disminucibn 0,030 0,0034 0, 0038 0,0010
Estiramiento en 1la

zona de secado 1 1 1 1
Uniformidad de color Luena buena bueua buena

Zgtos resultados umuestran gue se pueden obtener
buenas absorcibi de tinte y unilorumiugd de color con una tew
peratura del licor de tineidn ijual o mayor gue la tceuperatu
ra del prelavado, La absoreidn de tinte awienta con el aumen
to de Lla bemperatura del licor de tincidén hasta 70¢C, pero
diswinuye por encima de 30¢C.

un Lis ejemplos sijuientes se utilizd un aparato
tal comwo el descrito en lo que auntecede para realizar el proe
cedimiento de la inveucidn, con la excepcidn de que el apara-
ta se hizo mds yrande para acovamodar mechasmayores. &l paso
continado a través del aparato tenfa una auchura w de 10 cm
y una altura h de 0,430 cw. =l espesor 2t de la corriente del

licor de hilatura que iuncidfa sobre la mecha en la cutrada 21



era de 2,36 cm, en taunto que la dimensién t era de 1,43 cm.

Se .utilizé uu licor de tincién convencional, bien counocido

para los expertos en la técuica. El caudal critico minimo del

licor de tincidén a través ae la wecha se determind de acuerdo
5 con la ecuacidn iundicada anteriormente.

LJesPLO TX
Con el f£in de deterwminar Lla eficacia de la tincidn

en las fibras de acrilonitrilo, a diversas temperaturas, se

efectuaron ciclos de trabajo a diversas temperaturas, bajo las
10 condiciones indicuadas en Lo gue sigue. La tincién fue realiza-

da sobre filamenutos recién hilados en estado de gel antes de

secar y aplastar.

Condiciones
Composicidén de polimero 93 pox ciento de acriloni?rilo

7 por ciento de acetato de wvinilo

ngp del polimero 0,16
Disolvente~sllidos del pg .
1fumero dimetilacetamida -25%
Temperatura del bapnd de hi
lar : 3590
Estiramiento en el aplica-
20 dot ' 1
Composicién del bafic de hi ’
lar 55: de dimetilacetamida/48% de
agua

25
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Temperatura

Velocidad de la Uniformidad de
del licor de mecha a través del la tincién
aylicador, motros/min

tincidn
30 5,5 Aceptable
Lo 5,5 Buena
5 50 5,5 Lxcelente
60 5,5 Excelente
70 3, 2k Excelente
80 3,2 Excelente
90 8,24 Aceptable
10 100 8,24 Listada
Los siguientes ejemplos ilustran el uso del proceso
en el estiramicento de la mecha.,
BIEMPLO X
Un copolinero de 93 por ciento de acrilonitrilo, 7
15 por clento de acetaco de vinilo, fue hilado en un bafio de
hilar constituidoe por el 55 por ciento de dimetilacetamida
y 45 por ciento de u,ua. La mecha Fformada estaba constitui
da por 40,000 filamentos, de 3 denier por filamentc. La me-
chia fue extraida deé un bafo de hilar, lavada para eliminar
20 la dimetilacetamida y despuds hecha pasar a través de un
aparato tal como el descrito en lo que antecede. Se hizo re
¢ircular agua a una teuperatura de 100¢C 4 través del apa-
rato a un caudat superior al caudal critico minimo, segin
se determind por la ecuacién indicada anteriormente, La me-
25 cha fue alimentada a la zona de estiramiento a una velocildad
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de 8,1 metros por minuto y extrafda a una velocidad de

40,4 metros por winuto, dando una relacién de alargamien
to de 5 a 1. No se observaron filamentos rotos.
EJeNPLO XTI
Fue repetido el Bjemplo I utilizando temp.eratu
ras de agua de 50°C, 60¢¢, 70e°C, 3d0°C, 902¢, 1002C, lo2e¢,
104ec, 1062C y 1039C, com el fin de terminar el intervalo

de temperaturas en el cual se podfia realizar el estira-

miento o alargamiento de la mecha. Las temperaturas supe-

"riores a 100%C se consiguieron construyendo el aparato de

tal manera que el agua caliente efectua?a 20 pasadas a tra
vés de la mecha con el fin de obtener una contra-presidén
suficiente para elevar la tewperatura del agua por euncima
de 100f2C. Se encontrd que, con el fin de obtener un alarga
miento 4X; la temperatura del agua tenfia que ser de al me-
nos 80¢C. De preferencia, la temperatura del agua fue man-
tenida en un valor superior a 909C,
NG es necesario que el fluido de calentawmiento

sea aguda cuando se alarga o estira la mecha. loxr ejemplo,

.8l fluido calentado puede ser etilén glicol, polietileén

glicol u otros alcéholes de elevado punto de ebullicidn.
La ventaja de utilizar uno de estos liquidos es que se
pueden utilizar fdciluente temperaturas superiores a

looec,
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Los puutos de inveucidn propia, ne nueva, pero
no establecida, practicada ui divulgada en Espana, gque se
presentan para que sean objeto de esta solicitud de Paten
te de Introduccidu, pur DIL. anos, son los ue se recopeu
en las reivindicaciouwes sigulcntes:

18, Unt procedimicnbo para tratar una mecha de
filumentos con un licor de tincidén caliente, caraciterizudo
por: (l) hacer avahDcar una mecha a través de una sona con-
finada y (2) obligar al 1i.,uido caliente a pasar transver-
saluente a través de la mecha en la zona conrinada a un cau
dal al menos tau grausde como i, donde

%X = G.230 V N Al
' b u/

en la que M es el caudal uel liquido en litros por minuto,
t es el espesor de la corriente de lfiquido, en cm,
w es la anclhura de la zona coulfinada, en cm,
h es la altura de la zona coufinada, en cum,
N es el nlwero de Filamentos,
H os la viscosidad del lfquido, en kyg/metro-seguxlo
j es la densidad del liyuido, en kg/litro;
y ¢l licor de tincidn estd a una tewperatura comprendida
dentro del intervalo de 30YC a 100¢C y los rilamentos evstdn
en el estauo de gel.

2% ,- Un procedimieuto sepdn la reiviundicacidn le,
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caracterizado porgue la mecha estd compuesta de filamentos
de acrilonitrilo.

J2,.- Un procedimiento segln la reivindicacidn 1%,
caracterivado porque la mecha estd compuesta de filameutos
modacrilicos.

43,- Un procedimients seydén la reivindicacién 12,
caracterizado porque el licol de tinecidn obligado a pasar a
trravés de la umecha es desviado para pasar de nuevo a través
de la mecha en una pluralidad de lugares a lo largo de la
mecha. .

5%,~ Un procedimiento para tratar una mecha de
filamentos con un licor de tincién calieute.

Tal vy como se ha descrito en la Memoria que antew

cede, representado en los dibujos que se acompanan y para

ios fines gue se han especificado.

16ta Memoria consta de treinta hojas escritas a

méquina por una sola cara:

Madrid, 12 MAYG 1975

PJAs
Fernafidoy de Clpcbure
Por Podes
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