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1.

La polipirrolidona (nylon-4) puede hilarse
en fibras_que posean propiedades dtiles. El polfmero se obtie-
ne mediante la polimerizacidén catalizada con alcalis de la 2-
pirrolidona (véase la patente U.S.A. 3.721.652) y se hila en

_ filamento mediante extrusidén desde hileras de orificos mfilti-

ples, La hilatura en fundido se lleva a eabo por extrusién del
polimero en estado fundido, pero a las temperaturas de fusién '
el ﬁolimero tiende a degradarse y a convertirse en monémero.
Otros diversos procesos de hilatura pueden aplicarse, al menos
tedricamente, al hilado de polipirrolidonz, pero ellos depen=-
den de la extrusidén de una solucién polfmera. En una hilatura
en seco, une solucidén de polfmero se extrusiona dentro de una
zone. caliente en la que el disolvente se evapora y desde la que
Se recogen los filamentos. En una hilatura en himedo, wna so-
lucién de polimero se extrusiona dentro de un bafio lfquido en
el cual el disolvente se separa al menos parcialmente del fila-
mento y desde el cual se recogen los filamentos. Ia hilatura
en himedo se realiza a temperaturas mds bajas que el hilado en

 fundido, y, normalmente & temperaturas substancialmente infe-

riores a las del hilado en seco. En el proceso poco empleado
de la hilatura en hueco, una solucién del polfmero conteniendo
un diluyente voldtil se extrusiona dentro de una zona caliente.
El diluyente voldtil se evapora en el "hueco" existente entre
la hilera y el bafio 1fquide. Normalmente, cantidades substan-
ciales de disolvente y diluyente son separadas del filamento en
el baflo 1fquido y a continuacidén se recoge el filamento. TLos
procesos de hilatura en seco, hilatura en himedo e hilatura en
hueco, se refieren aquf como "hilatura en solucién”. Importan-
tes art{iculos sobre el hilado de los polimeros formadores de
fibres pueden encontrarse en "Man-Made Fibers, Science and
Tgchnology", volumen 1 H.F. Mark y otros. Editoria, Interse
cience Publ., New York.
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_%ra la dilucién de las soluciones en 4cido férmico de polipirro-

2.

las patentes U.S.A. 2711398 y 3060141 re-
velan la hilatura de la polipirrolidonma partiendo de solucio-
nes de meta-cresol 6 4cido férmico y soluciones de 4cido £ér-
mico acuoso respectivamente. La Patente U.S.A. 2734043, mues-

lidona formadoras de fibras, con 4cidos alifdticos y cloroali-
fdticos. Ias Patentes U.S.A. 2.980.641, 3.003.984, 3.033.810
¥ 3.042.647 revelan soluciones de hilatura en hdmedo de poli=-
pirrolidona que comprenden Zcido fitico, triclorinitropropancl,
cloruro férrico y fenol clorado, respectivamente. ILas Paten-
tes 3.076.774 y 3.24.061 informan sobre la hilatura em seco de
la polipirrolidona partiendo de soluciones acuosas preparadas
a2 base de agua supercalentada a 1202 - 180¢C.

Segin la presente invencidn sé proporciona
un proceso para la conformacidén de filamentos de polipirrolido-
na, caracterizado porque comprende extruir a través de una hi-
lera una solucién que comprende polipirrolidona, 4ecido férmico
¥y w diluyente voldtil.

Al practicar esta invencidén, la polipirro-
lidona de elevado peso molecular puede hilarse f4cilmente en f£i
lamentos sin degradacién de su peso molecular. ILas fibras ob-
tenidas mediante el hilado en solucidén de polipirrolidona de
elevado peso molecular segun la presente invencién, tienen vis,
cosidades inherentes de 2,0 dl1/g. & m4s. Tas fibras hiladas
en fundido, tienen, histéricamente, viscosidades inherentes de

1,0 d1/g aproximadamente, sin tener en cuenta el Deso molecular

inicial de la polipirrolidona. ILas soluciones Zcidas acuosas |

también son susceptibles de degradar el polfmero. Ias fibras
hiladas en solucién de la presente invencién no poseen una

viscosidad inherente similar z la de la resina inicial de poli-f

pirrolidona, sino cue $ambién muestran una resisfencia sorpren-’
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dente & la fibrilacién. La composicidén utilizada en la presen~
te invencién puede también emplearse para la extrusién en solu-
cién de pelfculas, tubos y otros artfculos.

La composicién formadora de filamentos en

" cuestién comprende polipirrolidona, deido férmico como disol-

vente y un diluyente voldtil. Ia composicién formadora de las
fibras puede llevarse a un hilado en filamentos autosustenta-
dores, tales como filamentos que posean la suficiente resisten-
cia a la tracecidn para ser recogidos, secados, tensados, orien-
tados por estirado, rizados, fijados térmicamente y tejidos en
textiles Utiles. Ia composicién se caracteriza por uma visco=-
sidad en masa, bajo condiciones de hilado, que resulta adecua-
da para la formacién de filamentos auto-sustentadores, mds con
cretamente, por una viscosidad en masa, a 209C de 100 - 10.000
pofses aproximadamente y preferentemente de 1.000 - 5.000 - pof

Zes. la viscosidad en masa se mide con el viscosfmetro Broo-

kfield (202 - 22¢C).

La polipirrolidona es una resina blaneca,
sélida, que posee una viscosidad inherente superior a 1,0 dl/g.
aproximadamente, y preferentemente superior a 1,5 dl/g. apro-
ximadamente. El disolvente es 4cido férmico. Las soluciones
que contienen solamente 4cido férmico y polipirrolidona no pa-
recen que resulten fdciles de hilarse en solucién para obtener
fibras aceptables, debido a que e} extruido tiende a pegarse a

la hilera y a producir fibras débiles.

El diluyente voldtil es wn 1fquido que re-!

sulta completamente miscible con la solucién de polipirrolidona
al 5% en peso o mds de diluyente voldtil, basado en el peso to

tal de la composicién. Fl diluyente voldtil tiene wn punto de

ebullicién normal de 152 ~ 75¢C aproximadamente. Tales di-
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" formadora de fibras es razonablemente estable por un perfodo

4e

luyentes voldtiles incluyen cloruro de metileno cloroformo y =
cloruro de etilo.

El cloruro de.metileno (diclorometano) es
el diluyente voldtil preferido. Preferentemenente, la solucién

de tiempo sin degradacién de la polipirrolidona o disminucién
de su viscosidad en masa y sin precipitacién. Ordinarismente,
la solucidn se forma mediante la mezcla de £ecido férmico y
diluyente voldtil, seguido de la adicién de polipirrolidona,
debido a que las soluciones viscosas de polipirrolidona son di
ficiles de mezclar con el diluyente voldtil. EL cloruro de me
tileno es preferible, entre otras razones, porgue es miscible
con las soluciones de polipirrolidona en una amplia gama de
contenidos en cloruro de metileno y posee un efecto sorprenden

temente pequefio sobre la viscosidad en masa de uma solucién de. |- -

dcido f£érmico/polipirrolidona cuando es sustitufda por £cido
férmico. Por ejemplo, una solucién de £cido férmico/polipirro~
lidona (un 20% de polipirrolidona de un peso molecular prome-
dio en peso de 110.000 aproximadamente) tiene una viscosidad

en masa de 850 poises y la sustitucién de la mitad del £eido
férmico con cloruro de metileno, en una base en peso, modifi-
ca le viscosidad en menos de un 10%. Por otra parte, la sus-
titucidn de la mitad del 4cido férmico por agua, reduce la vis
cosidad a menos de la cuarta parte de su valor en forma de so-
lucién de deido férmico. Més adn, las soluciones en agua/4ecido
férmico de polipirrolidona pierdeﬁ viscosidad al almacenarse por
un perfodo de tiempo, incluso de un sélo dfa. BEsto debe produ=~
cirse por la hidrdlisis 4cida del polfmero. Ias soluciones en
cloruro de metileno/4cido férmico de polipirrolidona, por otra
parte, resultaron ser tan estables como las soluciones en
deido férmico de polipirrolidona.
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_enla solucién. Puesto que la hilaturs de las soluciones de

5e

Otra de las ventajas que surgen del empleo
de un diluyente vold${il en una solucién de polipirrolidona
es la de que la viscosidad en masa de la solucién aumenta rdpi
demente & medida que lo hace el porcentaje en peso de sflidos

polipirrolidona se facilita grandemente si la viscosidad de la
solucién aumenta rdpidamente 2 medida que el filamento sale de
la hilera, es conveniente emplear un diluyente voldtil que se
separe rdpidamente de la solucidn ya sea calentando el filamen-
to o lavédndolo en un bafio lfquido adecuado. Ia separacién del
diluyente voldtil aumenta rdpidamente la viscosidad en masa

de la solucién para proporcicnar un filamento auto-sustenta-
dor que es de fdeil recogida.

La composicién preferida formadora de fi-
lamentos de la presente invencién comprende aproximadamente de
m 5 2 un 4% en peso de polipirrolidona sélida (esto se refie-
re al contenido en "sélidos" 4§ nivel de la solucién), de un
30 a un 90% aproximadamente en peso de 4cido férmico y de un
5 a un 60% aproximadamente en-peso de un diluyente voldtil.
Preferentemente, el contenido en 881idos es de wn 10 a wn 30%
aproximadamente en peso. Adicionalmente, estas soluciones ten
drdn una viscosidad en masa de 100 - 100.000 poises, preferi-
blemente de 1.000 ~ 5.000 poises aproximadamente. Ias solucio-
nes de preferencia son las soluciones de polipirrolidona/4cido
férmico/cloruro de metileno de una viscosidad formadora de fila
mentos, Generalmente, estas soluciones pueden contener meno-
res, aunque eficaces, cantidades de anti-oxidantes, estabili- |
zadores térmicos y ultra-violeta, colorantes § pigmentos, blagg
queadores, ignifugos, deslustradores, y otros pol{meros tales
como poliolefinas o poliamidas o copolfmeros. En la solucién

puede estar presente una menor cantidad de agua, menos del 5%

en peso, y preferiblemente menos del 1% aproximadamente. ILas
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" neralmente el 10% en peso de la composicién formadora de fila-

6.

composicones de hilatura en solucién de esta invencién también
comprenden otros ingredientes.menores.que proporcionan aniso-
tropfa a la solucidn, 6§ una orientacidén mayor al filamento no

estirado 6 estirado, 6 un mayor médulo inicial, temacidad, ete.| . -

La cantidad total de estos ingredientes menores no rebasard ge=-

mentos basado en el peso total de la composicidn.

La viscosidad especifica del aditivo hila=-
dor, el punto de ebulticidn del diluyente voldtil, la composicid:
especffica del aditivo hilador y las proporciones relativas de
polipirrolidona, diluyente voldtil y 4cido férmico, se han dado
en sus porcentajes preferidos. Se comprenderd que éstos paré=-
metros no presuponen limitar la hilatura, ya que puede lograr-
se una hilatura satisfactoria para ciertos fines fuera de los
porcentajes de preferencia, ¢ - suministrar condiciones crfticas

B

para la formacién de soluciones anisétropicas, & fibras mejor
orientadas, § fibras de un mayor médulo inicial & temacidad,
ete.,

El proceso de hilatura consiste bdsicamen
te en la extrusién 4e¢ una solucién formadora de filamentos
a través de una hilera y la recogida del filamento o filamen-
%os. DPreferentemente, se toman medidas durante la recogida
de los filamentos para lavarlos y/o secarlos del disolvente
¥ del diluyente voldtil. Los filamentos se tensan preferente-
mente y se orientan al menos parcialmente por secado durante
y/0 después de su recogida.

Ia temperatura de la solucidn durante
la hilatura no es crftica salvo que la viscosidad en masa de
la solucidén dependa de la femperatura y deban mantenerse las
condiciones de formacidén de filementos. Ademds, una ventaja
importante del hilado en solucidn es la de su utilidad para
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. fuera de estos limites puede ser convenveniente para ciertos

7

un hilado a baje temperatura y & temperaturas muy inferiores a
las necesarias para mn hilado en'fundidq. En consecuencia,

la hilaturs a temperaturas de solucién de 202 - 1508C y pre-
ferentemente 202C = 409C es preferible, si bien la operacién

fines. Fn un modo preferente de realizacidn de la invencién,
el filamento extrusionado se deja en contacto con un bafio 1{f-
quido despﬁés de abandonar el orificio de la hilera. El ba-
fio tiene la finalidad de separar cantidades sustanciales de
disolvente ¥y diluyente voldtil del filamento, sin debilitar
sus propiedades traccionales. El agua, o incluso los alcoholes
no son los lfquidos preferidos para este ffn. Se prefieren los
esteres de alquilo inferior de 4cidos alcandicos y alquilceto-
nas., Los &steres de alquilo inferior de 4cidos aleandicos ta~
les como formato de metilo, acetato de metilo, formato de eti~
lo, propionato de butilo, acetato de hexilo, etc. y mezclas

de los mismos, son los mds preferidos. Ta temperatura del ba-
fio serd normalmente la temperatura ambiente y estard por deba-
jo del punto de ebullicidén del bafio lfquido, preferentemente

de 202 - 1509C, y mejor a¥n de 25 — 909C aproximadamente. ILa
duracidén del bafio y el tiempo de inmersién son normalmente los
seleccionados para una separacién conveniente y eficaz del di-
luyente y del disolvente voldtil, y para el completo perfeccio
namiento de las propiedades filamentosas.

En un modo preferente de realizacidén de
la invencidén, el filamento extrusionado pasa a través de wuma
zona Qe secado relativamente caliente antes de que entre en

contacto con el bafio 1iquido. La zona de secado tiene la fina

4

lidad de volatilizar el diluyente, incrementando por tanto el
contenido en sélidos y la viscosidad del filamento antes de que!

éste penetre en el bafio 1fquido. El calor se suministra al fi

lamento en la zona de secado por cuglquier medio adecuado que
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.temperatura del filamento no ser4 normalmente tan alta. Des-

incluya calor radiante y/o corrientes de afre caliente aplica-
das al filamento mientras se.mueve a.través de una columa de
calentamiento. La temperatura en el paso filamentoso puede
ser del orden del punto de ebullicién aproximado del. diluyente
voldtil, aunque debido a la volatilizacidén del diluyente le

pués de dejar la zona de secado, el filamento se deja en con-
tacto con el bafio 1fquido, como se describif antes, y es reco-

gido para su wlterior procesado.

En los modos de realizacién de hilatura em
seco, en himedo 6 en hueco, la duracién del bafio 1fquido, el
punto de ebullicicdn del fluido del bafio 1fquido, el tiempo
de inmersidn, el estirado descendente en el bafio, la longitud
de la zona de secado y su temperatura, la relacién de la lon-
gitud de la hilera al didmetro del orificio, etc., son cuestio-
nes a elegir dentro del objetivo de lograr una mejora total de
las propiedades del filamento y del hilo para un f£in particular
¥y para . un aditivo de hilatura especizl.

Ademds .de las composiciones de polipirroli
dona, es de esperar que puedan conformsrse e hilarse otras So-
lusiones formadoras de filamentos de otros nylons de alto punto
de fusién y de absorbedores de conformidad con la presente in-
vencidén empleando polipéptico (derivado del nylon=-2), poli-beta-
alanina (nylon=-3), poliazatidinonas (derivados del nylon = 3),
poli-1,4-butilensuccinamida (nylon-4) y polipiperidona (nylon-5)
en lugar de polipirrolidona.

El ejemplo 1 ilustra el rdpido aumento de

viscosidad de la composicién de hilatura que se produce por
la pérdida de diluyente de la composicidn. Z1 ejemplo 2 demues :
tra la estabilidad de una composicidén de hilatura de la presen ;
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9.

te invencién.

EJEMPLO 1

Une solucién conteniendo 12% de un peso

" de polipirrolidona (peso molecular promedio en peso 305.000),

44% de 4dcido férmico y un 44% de cloruro de metileno, posee
5 una viscosidad en masa de 1.000 poises aproximadamente. ILa
separacién de todo el cloruro de metileno proporciona una solu
cién conteniendo un 214 de polipirrolidona y un T79% de Zecido
 £4rmico. Ia viscosidad de esta solucién se estimé por extra-
polacién en unos 100.000 poises.

10 EJEMPLIO 2

Porciones de polipirrolidona (110.000 de

peso molecular) que tiene una viscosidad inherente de 2,52 dl/g
(medida a partir de una solueidén de 0,5 g de polfmero/dl, a
30eC, en un 88% de deido férmico) fueron disueltas en deido
15 férmico sélo ¥y en una ‘mezcla 1:1 en peso de 4eido férmico y clo
ruro de metileno. Después de envejecer durante varios dfas;

Se colaron pelfculas a partir de las soluciones envejecidas.
Las pelfculas se secaron durante toda la noche ¥ entonces se
midieron sus viscosidades inherentes. Ia pelfcula a base de
20 la solucién de deido f£6rmico (2,42 d1/g) y 1la soluecién 1:1 4ei
do f£érmico/cloruro de metileno (2,41 dl/g) presentd alguna
diferencia en la viscosidad inherénte con respecto a la del
) poi:fmero original (2,52 d1/g). Unas pruebas de estabilidad

de mayor duracién, indican que a diferencia de las soluciones
25 dcida acuosas de nylon-4, las soluciones de nylon-4 en cloru-
ro de metileno/4cido férmico siguen siendo Gtiles pare hilar
fibras aceptables incluso despuds de 14 dfas. En una de las

pruebas, la viscosidad inherente del polfmero descendid lige-
ramente de 3,73 & 3,59 &1/g. en dicho perfodo de tiempo.
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10.

Los ejemplos 3 y 4 muestran procesos de
hilatura en seco. - : ’

EJEMPLO 3

Polipirrolidona de peso molecular prome—
dio en peso de 110.000 se mezclé con una mezcla 50/50 en peso
de disolvente/diluyente de £cido férmico/cloruro de metilemo.
La solucién formadora de filamentos tenfa un nivel de sélidos
del 23% y una viscosidad en masa de 2.000 poises aproximadamen
te. Una parte de la solucién se cargé em un depdsito de ali-
mentacidén de 130 ml y fué obligada a pasar mediante nitrégeno
a presién (7 Kg/bmz) a través de una empaquetadora en forma
de tamiz (tamices de malla 40 y malla 250) y de una hilera (oril
ficio Unico con un didmetro de 0,254 mm). Desde la hilera el
monofilamento pasé dglanxe de un calentador radiante de 1.100
vatios en una distaneia de unos 61 cm. ILa temperatura a lo
largo de la zona de secado del filamento fué.de 1209C, aproxi- |
madamente. No se presentaron dificultades a la hora de reco~
ger el monofilamento de alrededor de 350 denier.

EJEMPLO 4

En otros experimentos de hilatura en seco
se instalf una devanadora Modelo 955 Leesona a mos 91 em desde
la guf de la fibra y una columa de calentamiento (5 cm x 61 om)
fué instalada debajo de ume hilera con orifieio de 0,51 mm.
La Tabla I enumera diversas soluciones de hilatura hiladas en
seco bajo las siguientes condicdones. ILas condiciones del pro-
ceso consisten en una temperatura de columa de 1309C, una
presidn de alimentacién de nitrdgeno de 0,7 - 1,4 Kg/bm? ¥
velocidades de recogida de 2,1 a 3 metros/minuto. EL monofila-

mento no estirado se secd durante 48 horas antes de comprobar
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sus propiedades traccionales que incluyen, por ejemplo, una
tenacidad de 0,84 g/d (gramos/denier) y um factor de traccidn
de 20,5 para un filamento de 94 denier hilado a partir de la
solucién del ejemplo 4c. -

5 TZABLA T

Polipirrolidona S8lidos 4 Viscosidad

. Peso molecular en peso! en Masa, poi
ses
Ejemplo 4a ’ 152.000 19,0 1.600
Ejemplo 4b 225.000 17,5 2.900
Ejemplo 4¢ ' 305.000 13,5 2.000
10 L. Polipirrolidona en 4cido férmico/cloruro de metileno 50/50

en peso.

Los Ejemplos 5 y 6 representan el empleo
de agua y de un ester 'de alquilo inferior de un €cido alcandi-
co, respectivamente como un bafio fluido en &l hilado en Mimedo.
15 Las Tablas II y VI representan las excelentes propiedades trac~
cionales obtenidas a partir de fibras estiradas de polipirroli
dona producidas mediante hilatura en solucién segin la presen-
te invencién. '

EJENFLO 5

20 - _ Cuando la solucién formadora de filamen-
tos del Ejémplo 3 se extrusiond directamente en agua a unos
65¢C aproximadamente, el clorurc de metileno se evapord enér-
glcamente y la estructura filamentosa se deshizo. La masa
de polimero se mostré débil y opaca. Cuando la misma solucidén
25 se extrusiond en agua a 352C, el cloruro de metileno no se eva-
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pord tan rdpidamente y el filamento retuvo su forma, si bien
era realtiamente débil como antes.

EJEMPLO 6a~b

4

L _ (2) Bn otra serie de experimemtos, por otro
lado similares a los de hilatura en seco del Ejemplo 4, las
soluciones formadoras de filamentos se extrusionaron desde
una hilera a un bafio de acetato de etlilo. REpidamente se for-
maron unos filamentos resistentes. Resultados similares fue-
ron obtenidos con bafios a temperatura ambiente y con baiios a
302C. (Db) Una solucién formadora de filamentos conteniendo un
15,5% en peso de polipirrolidona (peso-molecular de 295.000),
384 en peso de 4cido férmico y 46,54 de cloruro de metileno,

se extrusions desde una hilera con 10 orificios (orificios de .

0,508 mm de didmetro). Se dosificd la extrusi&n con una bomba
que funcionaba a 7 rpm (reveluciones por minuto). E1l filamen-
to se sumergid en un bafio de acetato de etilo de 137 cm. El
multifilamento fué arrastrado sobre una:carrete de cristal,
funcionando a 3 metros por minuto y a continuacién se le did
seiscvueltas entorno a un par de carretes metdlicos, calenta~
dos a 50¢C y funcionando a 4,1 metros por minuto. ILas made=-
Jas de hilo se secaron durante toda la noche a la temperatura
ambiente en vacfo y posteriormente'se orientaron por estirado
3X a 1759C. Ia Tabla II proporciona las propiedades traccio-
nales de este rultifilamento. '

TABLA 1II

Propiedades traccionales del Multifilamento
de Polipirrolidona hilado en hdmedo.,

12.




13,

i Denier ; Resistencia g/d | Alargamiento | Factor trac M?&ulo
(gramos/denier) | a 1a rotura cional Inicial
% g/d (gra-
mos/de- -
nier)
1.003 no
.estirado 0,66 ‘ 165 8 4
235 esti
rado 3,2 11 11 27
325 esti
rado . 3,2 10 10 27
5 El siguiente ejemplo ilustra el proceso de hilatura en hueco del
nylon-4.
EJEMPLO 7

Un depdsito de 500 ml se cargd con la so-
lucidn formadora de filamentos.deserite en el Ejemplo 6b. ILa
10 solucidén se envié a presién por medio de nitrégeno a 9,8 Kg/'cm2
(ejemplo 7a) & a 14 Kg/cm2 (Ejemplo 7b) desde el depdsito a
una bombae de engranajes Zenith. Ia solueién se bombed a través
de una empaquetadura en forma de tamiz de acero inoxicable de
malla 40 y malla 250. Se extrusiond un monofilamento a través
15 de una hilera con wm orificio de 0,508 mm (7a) é con wm orifi-
cio de 0,752 mm (7b) y a continuacién se dejé pasar vertical-
mente cerca de dos (7a) 6 tres (7b) juegos de luces de rayos
infra-rojos de 250 vatios. Las luces se colocaron a unos 6,4
cm del pasoc de la fibra.

20 la temperatura en el paso de la fibra fué
de 120C (7 a) 6 de 2002C (7b). A 61 cm por debajo de la hileraI

se introdujo al monofilsmento en una arlesa de 114 cm contenien-’
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do acetato de etilo. El filamento pasé a través del bafio, en
torno & un carrete de cristal, sobre un primer par de carretes
metdlicos sin calentar y finalmente dié varias vueltas en tor-
no 2 un par de carretes metdlicos calentados a 1002C. Las
muestras de fibra Se recogieron en una devanadera Leesona. Ias

" madejas de hilo se secaron durante 12 horas al vacfo para sepa

rar el dcido férmico y el acetato de etilo remanentes. Ias
variables del proceso se han enumerado en la Taebla III y les

propiedades traccionales de la fibra se proporcionan en la Ta~ |’

bla IV. Cada dato de la Tabla IV es la media de 10 experimen-
tos. ILas fibras estiradas presentan excelentes valores de re-
sistencia, médulo inicial y factor de traceién (rafz cuadrada
del porcentaje de alargamiento a la rotura por tenacidad).

TABLA IIT

Proceso de hilatura en hueco

14,

Ejemplo - 7a.1 732 7b1 7b2
Peso molecular x 1072 295 295 | 295 295
Orificio de hilera, en mm 0,508 | 0,508; 0,152 | 0,152
Presién del nitréfeno en Kg/cm2 9,8 9,8 14 14
Temperatura de la columma en 2CG; 120 120 200 200
Velocidad de la bomba, rpm 5 7 1,5 1,5
Carrete de cristal, m/min 32 9,5 13,7 15,5
Primeros carretes, m/min ' 3,7 9,5 14,9 17,4
Segundos carretes, m/min 6,4 18 15,2 19,8

Secoién transversal del filamen | arrifiolarrifio! circu-! cireu-
to nada |nada lar lar
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TABLA IV

Propiedades traccionales de las fibras hiladas en hueco

Ejemplo | Estirado Denier | Resis~ Alérga— Factor | Médulo
. a 1759C - | tencia |miento | traccig i inieial
g/& |a la ro|nal g/a
tura, %
7o) |no esti-| 8 | 0,87 | 2200 | 13,0 | 15,5
rado 3 x 27 3,40 27 16,5 27,0
732 no esti-
rado 76 0,88 243 13,7 9,8
m | no esti-
rado 52 1,05 297 11, 9,0
To! 3z | 16 | 4,21 20 1| 19,0 1| 29,2
7b2 no esti- .
rado . 44 1,21 264 19,7 10,0
2 3x 14 4,91 16 19,6 44,5

~ Deserita suficientemente la naturaleza del
invento, as{ como la manera de realizarse en la prdetica, debe
hacerse constar que las disposiciones anteriormente indicadas
son susceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no al-
teren su principio fundamental.
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REIVINDICACIONES

- &%

1. Procedimiento para formar filamentos
de polipirrolidona, caracterizado porque comprende extruir, a

. través de una hilera, wa solucién que comprende polipirroli-

done, dcido férmico y diluyente voldtil.

2, Procedimiento segdn la reivindicacién
1, caracterizado porgque la cantidad de polipirrolidona em la
solucién es del 5 al 40% en peso, la cantidad de 4cido férmico
es del 30 al 90% en peso y la cantidad de diluyente voldtil
es del 6 al 60% en peso.

3. DProcedimiento segdin la reivindicacién
1 6 2, caracterizado porgue la cantidad de polipirrolidona en

la solucién es del 10 al 30% en peso.

4, 7Procedimiento segdn la reivindicacién
1, 2 é 3, caracterizado porque el diluyente voldtil es cloruro
de metileno.

5. Procedimiento segin la reivindicacién
4, ceracterizado porque la cantidad de polipirrolidona exis-
tente en la solucidén es de un 12 2 23% en peso y la relacién
de deido férmico con respecto al cloruro de metileno es de 1:1
en peso, aproximadamente.

6. Procedimiento segén cuzlquiera de las
reivindicaciones anteriores, caracterizado porgue la solucién
posee una viscosidad en masa 4= 1.000 a 5,000 poises aproxima-
damente.

16,
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7. Procedimiento segdn cualquiera de las
reivindicaciones anteriores, caracterizado porque los filamento:

se retiran de la hilera y se sumerjan en un bafio liquido.

8. Procedimiento segdn la reivindicacion
5 *7, caracterizado porque el bafio liquido esta formado de un es-

ter de alquilo inferior de un acido alcandico.

9. Procedimiento segdn la reivindicacion
8, caracterizado porque el bafio liquido comprende una cantidad

principal de acetato de etilo.

10 10. Procedimiento segdn la reivindicacion
8, caracterizado porque el bafo"liquido comprende una cantidad

principal de acetato de metilo.

11. Procedimiento segdn cualquiera de las
reivindicaciones 7 a 10, caracterizado porque los filamentos se
15 retiran de la hilera para colocarse dentro de una zona de seca
do relativamente caliénte y porque seguidamente, se sumerjen

en el bafio ITquido.

12. "Procedimientos para formar filamel
de polipirrolidona™, tal y como queda sustancialmente descrito

20 en la presente Memoria.
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