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La presente invencidn se relaciona con un procedimiento
para producir una fibra de polimero de acrilonitrilo hilada
por fusidn de mejoradas caracteristicas colorantes. Mis par—
ticularmente, la presente invencidn se relaciona con un pro-
ceso para preparar una fibra que tiene una intensidad coloran-

te mejorada y un cambio de matiz reducido debido a un procesa-

- miento caliente~hfimedo.

Adenmis, la presente invencidn se relaciona con un pro-
cedimiento para hilar por fusidn una fibra de polimero de
acrilonitrilo de mejorada intensidad colorante y cambio de
matiz reducido debido a un procesamiento caliente-himedo.

Mis particularmente, la presente invencidn se relaciona con
un procedimiento en donde el control de etapas criticas evita
la formacibn sustancial de una estructura hueca que intérfiere
con las caracteristicas colorantes de la fibra hilada por
Pusibn,

La produccidn comercial de £ibras de polimero de acriloni-
trilo involucra actualmente procedimientos de hilado en hfme-
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do o hilado en seco. En ambos procedimientos, el polimero de
acrilonitrilo se disuelve en un solvente apropiado, se extruye
a traves de hilandera en un medio coagulante para eliminar el
solvente del polimero, y se somete a un procedimiento adicional
tal como sea necesario para proveer una fibra de propiedades
deseable. La fibra comercialmente deseable es aquella que tie.
ne una gama total de colorabilidad en todos los matices de co=
lor y tiene propiedades textiles actracti:. Sin embargo, el
requerimiento para un solvente de polimero es una caracteristi
ca indeseable de estos procedimientos dado que requiere provi-
siones para la recuperacién del solvente para evitar contamina
cidén ambiental que complica el procesamiento. El procedimien~
to preferido para preparar fibra de acrilonitrilo seria aquel
de hilado por fusién pero debido a que el pclimero de acriloni
trilo se descaupone o se deteriora a temperaturas debajo de su
puntc de fusién, los procedimiento convencionales de hilado por
fusién apropiado para otros tipos de polimeros no pueden ser
usados.

Desarrollos recientes en el arte, como se describen en
la Patente Estadounidense N° 3.896.204, concedida en 22 de Ju-
lio de 1975 a A. Goodman y M.A, Suwyn y la Patente Estadouni-
dense N° 3,984.601 concedida el 5 de Octubre de 1976 a R.H.
Blickenstaff, por ejemplo, indican que cuando un polimerc de
acrilonitrilo y agua en proporciones apropiadas se calientan a

temperaturas por encima del punto de ebullicidn de agua y bajo
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una presidn suficiente para mantener el agua en estado liduido,,
se obtiene una masa de fusidén de una sola fase hanogénéa a una
temperatura debajo del punto Qe deterioro ° descomposicidn del
polimero de acrilonitrilo. El arte tambidn ensefia que esta mé
sa de fusién de polimerc de acrilonitrilo y agua puede hilarse
por fusién para formar una fibra.y evitar los problemas de re-
cuperacidn del solvente asociados con el hilado en hdmedo o hi
lado en seco. La fibra de polimero de acrilonitrilo obtenida
por estos procedimiento modificadcs de hilado por fusidn se ca
racteriza por tener una estructura de recubrimieato-micleo, un
gradiente de densidad a través del revestimiento, una estructi
ra hueca significante, y un lustre proviniente de ldz interna-
mente refléjada.

La presencia de una estructura hueca significante den-
tro de una fibra de polfmero de acrilonitrilo es responsable
de dos serias deficiencias de la fibra de polimero de acriloni
trilo hilada por fusién que afecta adversamente su valor conve
niente. La estructura hueca, debido a que resulté en una fibra
que no es transparente,reduce severanente la intersidad colo~
rante, que serf descripta en‘detalle més adelante, y no sola-
nmente auments los requerimientos colorantes para un matiz de g¢
lor particular pero también hace que matices fuertes, tales co .

. N ! N
mo negros y azules marinos, sean impracticos de lograr. Tam-

' bién, la estructura hueca debido a que es inestable a un proce

samiento caliente-~himedo provoca severos cambiocs de matices
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(también definidos mé&s adelante) en la fibra coloreada cuando
se somete a procesamiento caliente~himedo, que acentia adicio-
nalmente los problemas colorantes de dicha fibra de polimero

de acrilenitrilo hilada por fusién.

Las deficiencias colorantes descriptas precedentemente
p ueden apreciarse mejor comparando las caracteristicas colo-
rante de dicha fibra de polimero de acrilonitrilo hilada por
fusién con aquellas de una fibra de polfmero de acrilonitrilo
convencionalmente hilada en himedo hecha del misno polimero.
Para comparacién, un peso determinado de ambas fibras es colo
reado en procesos de coloracidn diferentes bajo idénticas con
diciones con la misma cantidad del mismo colorante para lom-:
grar un recogimiento de 100% de colorante para ambas muestras
de fibra. Arbitrariamente, la profundidad de matiz, o intesi~
dad de colorante, producida en la fibra hilada en himedo es a-
signar un valor de 100 y la profundidad de matiz producida en
la fibra hilada por fusifn es medida con relacidn a este va-
lor. Los resultados de estos procedimientos de coloracidn de=~
muestran que la intengidad de colorante entre las fibras co-
rrientes de polimero de acrilonitrilo hilada por fusién es so-
lamente aproximadamente 35- 40 con relacidn a la fibra hilada
en himedo, Estos valores también por debajo de aquellos valo
res considerados necesarios para una aceptabilidad ccmercial.

Las fibras coloreadas obtenidas en la comparacidn des—

cripta precedentemente luego de colorear son secadas y sin ai-
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re a temperatura ambiente (25°C.). Una porcién de cada fibra
coloreada asi secada se seca adicionalmente en un horno a 149°
C. durante 20 minutos. Las reflectancias de las muestras seca
das en aire y secadas en horno son medidas y losrcambios de ma
tices son determinados. Los resultados demuestran que las fi~
bras corrientes de polimeros de acrilonitrilo hiladasrpor fue
sibén exhiben cambios de matices de 25-30 o més mientras que
las fibras coﬁvenéionales de polfmero de acrilonitrilo hiladas
en himedo demuestran cambios de natices de 0-3. Los cambios
de matices exhibidos por las fibras corrientes de polimero de
acrilonitrilo hiladas por fusién son demasiadas grandes para u-—
na aceptabilidad comercial.

Existe por lo tanto la necesidad de una fibra de polime
ro de acrilonitrilo hilada por fusidn que tenga mejorada inten
gidad colorante y canbios de matices reducidos. La provisién
de una fibra tal constituiria un adelanto sicnificante en el
arte f auméntaria,el valor conveniente de dicha fibra.

También existe la necesidad de un procedimiento para hi-
lar por fusidn una fibra de polimero de acrilonitrilo que evite
las deficiencias de los procedinientos corrientes y proporcio-
ne una fibra de polimero de acrilonitrilo libre substancialmen
te hueca que tenga mejorada intensidad colorante y cambios de
matices reducidos debido a un procesamiento caliente-himedo.
Una provisidn tal sastifacerfa una necesidad larganente senti-

da y constituiria un adelanto significante en el arte.
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De acuerdc con la presente invencién se provee una fiwe
bra de polimero de acrilonitrilo hilada por fusidn que tiene
uan intensidad colorante ée por lo menos aproximacamente £y
un canbio de matiz debido a un procesamiento caliente~himedo
de menos de aproximadamente 15.

De acuerdo con la presente invencidn también se provo
un procedimiento para preparar una fibra de polimero de acrilo
nitrilo que tiene una intensicad colorante de por lo menos 60
Y un canbio cde matiz de menos de aproximadamente 15 cuando se
somete a un procesamiento caliente~himeco, comprendiendo el
procedimiento extruir una masa de fusidn de una sola fase ho-
mogenea canpuesta de agua y polimero de acrilonitrilo que con-
tiene porciones hidréfilas a través de una hilandera, estando
la cantidad de agua en dicha fusidn en la mitad inferior de la
gama requerida para proveer una masa de fusién de una sola fa=-
se bajo las condiciones de extrusién y siendo la cantidad de
las porciones hidréfilas contenidas en dicho polimero suficien
te para controlar el regimén de liberacidén de agua desde el
producto extrufdo naciente en combinacién con un procesamien-
to y evitar la formacidén substancial de una fase de agua sepa
raca en el mismo; hacer pasar dicho producto extruido nacienw-
te dircctamente a una zona de solidificacidn presurizada por
vapor mantenica bajo condiciones de saturacidén y presidn para
proveer un producto extruido naciente sclidificado y para evi

tar la formacibén substancial de una fase ce agua separacda en
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el producto extruido solidificado mientras que se elimina a-
gua de dicho producto extruido; liberar el producto extruido .
solidificado de dicha zona de solidificacidn presurizada por
vapor para atmdsfera para provéér un producto extrufdo solidi-
ficado que contiere agua residunal en una sola fase de agua=po=-
1{mero y secar el producto extruido resultante bajo condicio-

nes de temperatura y himedad para eliminar agua del mismo mien-

tras que se evita la formacidén substadciel de una fase de a-

gua separada en el mismo.

La fibra del polfmero de acrilonitrilo hilada por fusim
de la presente invencidn tiene mejorada intengidad colorante 'S
canbio de matiz debido a un procesamiento caliente-hémedo cor -
relacidn a la fibra del arte anterior de poliméro de acriloni-
trilo hilada por fusién que tipicamente tiene valores de inten-
sidad coloranée de 35-40 y cambioc de matiz debido a un procesa
miento caliente-himedo de 25-30 o mls. En casos preferidos, el
polimerc de acrilonitrilo hilado por fusién de la presente in-
vencidn tiene un valer de intensidad colorante de por lo menos
aproiﬂmadamente 75 y un cambio de matiz debido a un procesa-
miento caliente~himedo de aprdxﬁnadamente 10 ¢ menos.

El procedimiento de la presente invencidn proveen un po-
limero de acrilonitrilo hilado por fusidén substaﬁcialmente 1li-
bre de vacio que biene una intensidad colorante de menos de a—
proximadamente 60, preferiblemente por lo menos aproximadamente

75 o més, y un cambio de matiz debido a procesamiento caliente~
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himedo de menos de aproximadamente 10 6 menos. El procedimien
to proporcionadoe por la priesente invencidn lleva a una fibra
de polimero de acrilonitrilo hilada por fusidn comercialzmente
aceptable y permite de este nodo éue los beneficios de hilado
por fugidén sean aplicados a la misma de una manera practica.
Sorprencdentemente, el précedimiento de la presente invencidn
al proveer una fibra de polimero acrilonitrilo que es camer=
cialmente aceptable anula aquellas diversas caracteristicas de
fibra que distinguen las fibras corrientes de polimero de acri
lonitrilo hilada por fusién con relacién a las fibras conven-
cionales de polimero de acrilonitriloc hilada en hdmedo o hi-
ladas en seco.

Por "intensidad colorante®, segin se emplea este témmi
no aquf y en las cladsulas adjuntas, quiere significarse el .
valor de color relativo obtenido coloresado la fibra de acrilo
nitrilo hilada por fusién con un; cantidad determinada de un
colorante seleccionado en comparacidn con el valor del coler
obtenido coloreando una fibra de polimero de acrilonitrilo hi
lada por fusién del mismo polimero con la misma cantidad del
mismo colorante, siendo la coloracidn de la fibra de polimero
de acrilonitrilo hilada por fusidn arbitrariamente asignada un
valor relativo de 100. Las diferencias en la intensidad entre
las fibras do psolimerc de acrilonitrilo hiladas por fusidnm e
hiladas en hfimedo son atribuibles a diferenciaSen sus transpa-

rencias y lz diferencias en la transperencia a su vez son a=-
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tribuibles a diferencias en la estructura hueca de laé fibras,
estando la fibra del polimero de.acrilonitrilo hilada en hime-
db esencialmente libre de estructura hueca.

Por "cambio de matiz debido a procesamiento caliente-
himedo", segin esti expresidn se utiliza aqui y en las cravsu-~
las adjuntas, quiere significarse el grado hasta el cual el va
loé de color de la fibra de polfmero de acrilonitrilo hilada
por fusidn coloreada varfa como resultado de su scmetimiento a
una operacidn de proceso caliente-hfmedo con relacidn a una fi-
bra coloreadé secada en aire. EL cambio de matiz‘debido al
proceso calien#ewhﬁmedo es atribuible a cambio de una estruc—
tura hueca, que es inestable a procesamientc caliente~himedo.

S8i bien la estructura hueca en una fibra de polimero de

acrilonitrilo hilada por fusidn afecta adversamente la intensi

dad colorante ¥ el cambic de matiz debido a procesamiento ca-
leinte~ himedo, la relacidn entre la estructura hueca y estas
propiedades colorantes no es una de una simple proporcidén a-
rimética iaversa. En cambio, parece ser que solamente un ni-
vel menor de estructura hueca en volumen puede producir una

perdida mayor en intensidad colorante o un cambio de matiz ma-
yor debido a procesamiento caliente~himedo. EnValgunos casos,
es posible mejorar la intensidad colorante sin proporcionar el
valor bBaje dsseado do cambic <o mabtiz debide a procesamiesnto

caliente-himedo. El resultado particular dessado con la pre~

sente invencidn es aquel de mejorada intensidad colorante y
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cambio de matiz reducido debido a procesamiento caliente~hiime-
do de manera de proveer una fibra de polimero de acrilonitrilo
hilada por fusién de aceptable valor conveniente.

La fibra de polimero de écrilonitrilo hilada por fusidn
de la presente invencidn tiene una estructura filamentaria o
filiforme tipica de fibras naturales y sintéticas. Es una fi-
bra sintética hilada por fusién en donde el material formador
de la estructura es una composicién de polimerc de acrilonitri
lo, denominado de otro modo una estructura de matriz de polime
ro. En la presente fibra, la estructura de matriz de polimero
es substancialmente hcmogenea. Por la expresidn "estructura
de matriz de polimero hcmogeneo! quiere significarse que la es-
tructura de la fibra es substancialmente igual en todos sus p
puntos. Esto significa que la fibra esti substancialmente li-
bre de vacio, esta substancialmente de cualquier estructura de
revestiniento-nicleo y no posee ningin gradiente de intensidad
significante a través de su seccidn transversai; Como resulta
do, la fibra es esencialmente transparente y posee estabilidad
a procesamiento caliente~himedo. Por "esencialuente transpa-
rente! quiere significarse que la fibra provee una intensidad
colorante de por lo menos aproximadamente 60, y preferiblemente
por lo menos aproximadamente 70. Por "estabilidad a procesa-;
mientc caliente~hidnedo! quiere significarse que la fibra colc¢.-
reada exhibe un cambio de matiz de menos de aproximadamente 15,

preferiblemente mencs de gproxinadamente 10, cuando se somete
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a una etapa de procesamiento caliente~himedo. Dado que la fi-
bra es esencialmente transparente, es inherentemente lustrosa
y no depende de refleccidn interna como fuente de ldz.

Al llevar a cabo el proéédﬂniento de la presente inven— '
c¢idn, hay cuatro caracteristicas<ﬂ{ticas quc deben ser gatig-—
fechas si se desea lograr la fibra deseada. La eliminacién de
una de estas caracteristicas llevari a una estructura hueca
signﬁficante, una intensidad colorante reducicda, un cambio de
matiz aumentado debido a procesamiento caliente-himedo y por
lo tanto azmulara el objeto de la presente.invencién.

Una primera caracteristica critica del procedimiento de
la presente invencidn es la necesidad de emplear ccmo el poli-
mero de acrilonitrilo formador de fibra uno que contiene una
cantidad apropiada de porciones moleculares hidréfilas. EL u-
so dc polimeros de acrilonitrilo deprovisto de porciones mole-
culares hidréfilas no proporcionara una estructura de fibra li-
bre de vacio cuando seguicda por fusién como una nasa de fusidn
con agua adn si{ se satisfacen otras caracteristicas del proce-~
samiento.

La segunda caracteristica critica de la presente inven-
cidn es la necesidad de utilizar una cantidad de agua en una
masa de fusidn cde una sola fase que estid una mitad inferior de
la gama que proporcicnara dicha fusidn bajo las condiciones de
l2 extrusidn contemplaca. E1l uso de muy poco agua fracasara na-

turalmente en proveer una masa de fusidn de una-.sola fase mien-
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tras que el uso de demasiado agua resultats en una estructura
hueca significante en la fibra aln =i se satisfacen otras ca-
racteristicas del procesamientc,

Una tercera caracteristi;a critica es la de pasar el
producto extrufdo naciente directamente a una zona de solidifi
cacidn presurizada por vapor mantenida bajo condiciones apio-~
piacdas de saturacidn y presién. El pasaje del producto extrui
do naciente directeamente a zona de solidificacién mantenida ba
jo otras condiciones resultaré en una liberacién no controla—
da de agua a partir del mismo que provocara la formacién de es—
puma del producto extruido y llevard la formacién de una fase
de agua separada en el mismo, gue con procesamiento subsiguien
te llevard a una estructura hueca significante. La omisidn de
oroveer ¢l pasaje del producto extruido naciente directamentec
a la zona de solidificacidn presurizada por vapor resulta en
una estructura hueca significante en la fibra alin si satisfa-
cen otras caracteristicas de procesamiento.

Una cuarta caracteristica critica es la de secar el pro
ducto extruido solidificaco liberado de la zona de solidificaw
cién bajo las condiciones apropiadas de temperatura y hidmedad
para eliminar del mismo agua residual. Adn si todas las tres
caracteristicas ¢riticas anteriomente enumeradas han sido sa-
tisfecha, la omisidn de satisfacer esta cuarta caracteristica

critica adn conducira a ume estructura hueca en la fibra re-

sultante.
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En la descripcidn adicional de procedimiento de la pres
sente invencidén que sigue, se utilizan ciertas ekpresiones que
requieren definicién y estls definiciones se proporcionan aho=
Ta.

Por la expresidn Iipolimeros de acrilonitrilo" quiere
significar un polimero que contiene pof 1o menos 50 por cien~
to en peso de unidades de acrilonitrilo y cualquieé resto de
una o mis unidades de mondmero polimero con las cuales acrilo-
nitrilo es polimeralizable, siempre gue se satisfaga el regue-
rimiento de porciones moleculares hidréfilas.

Por la expresidn "porciones moleculares hidréfilast

- quiere significarse aquellas porciones de polimero de acriloni

trilo que son fAcilmente hidratadas a condiciones normales de
temperatura y presKién. Tales porciones moleculares son capa-—
ces de adherir agua bajo condiciones de temperaturg ¥ presidén
a las citales los nitrilos no adiheren agua o pierden agua ade-
herida a condiciones superior de temperatura y presién. Por=-
ciones hidréfilas tipicas incluyen, por ejemplo, -grupos de
acidos sulfénicoé, segnentos de acohol pelivinilicos, grupos de
4cidos carboxilicos, grupos de &midas, grupos hidréxilicos,
grupos de imicdazolina, y similares. |

Por la expresién "Substancialmente libre de vacid" y ex-
presiones similares quiere significarse que sl procucte oxtrui
do o fibra estd substancialmente libre de una estructura hueca

en la misma parte pemitir gue se cobtenga por lo menos el va=-
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lor mfnimo de la intensidad colorante y que se obtenga un va-
lor de cambio ce tamiz debido a procesamiento caliente~himedo
debajo ce 10.

Por la expresidn "masa de fusién de una sola fase hamo-
génea quiere significarse una composicidn de forma liquida en
donde los componentes de la misma estén distribuidos uniforme-
mente en la nmisma para proveer un sistema unitario en donde in-
gredientes iniividuales estdn indistinguiblemente fundidos en-
tre si. Tales composiciones de polimeros de acrilonitrilo y
agua son conocidos en el arte.

El contenido de porciones moleculares hidréfilas conte~
nido en los polimeros de acrilonitrilo atiles en el porcedi~
omiento de la presente invencidn variara ampl iamente dependien—
do de la naturaleza de las porciones moleculares hidréfilas em-
pleadas,; el contenicde de acrilonitrilo en el'polimero, la pre-
sencia ¢ ausencia de més de un tipo de porcidn molecular hidré~
fila, el peso molecular del polimero, la naturaleza del polime-
ro de acrilonitrilo y similares. En virtud de la amplia varie-
dad de polimeros de acrilonitrilo dtiles ccmo polimeros forma~
dores de fibra, no es posible.2specificar una gama significati-
va de contenido de poreciones moleculares hidréfilas que soria
aplicable para todos los polimeros de acrilonitrilo contemplado,

Sin embargo, un ccntenido dtil puede fAcilmente detemminarse si-

guiendo los principios indicados aqui.

El contenido de las porciones moleculares hidréfilaseen:,

L n 1 e et ey e e e o
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el polimeroc de acrilonitrilo dtil pueden originarse de numero-
sas maneras. Un primer procedimientc para introcducir tales
porciones moleculares en el polimero de acrilonitrilo es COpoO~
limerizar acrilonitrilo con cantidades apropiadas de un ccuo=
némero hidréfilo, tal como acrilamida, &4cido acrilicdo, Acido
acrilamidemetilpropano sulfénico, hidroxipropilacrilaﬁo v al-
cohol alilico. Otro procedimiento es'polimerizar ei conteni-
do de monémerc que debe proveer el polimeto de acrilonitrilo
en presencia derun sistema iniciador redox gue introcduce gru-
pos términales hidrdéfilos en los extremos de las cadenas de
los polimeros, tal ccmo grupos de Acidos sulfénicos: Adn o
tro método es polimerizar el contenido de mondmero en presen-
cia de un'bolimero hidréfilo preformado, tal ccmo alcohol po-
livinilico, &cido poliaerilico, polivinilpirolidona, polieti-

leno glicol, poliacrilamida, y polipropilen glicol. Adn otro

" procedimiento es hidrélizar una proporcidén spropiada de las

unidades de acrilonitrilo para proveer porciones moleculares
hidrdfilas tales como grupos de Acidos carboxilicos y/o de -
mida. Ademis, una porcidn de las unidades de acrilonitrilo
de un polimero de acrilonitrilo preformado puede modificarse
nediante reaccidn apropiada para formar unidades hidréfilas,
tal ccuo por ejemplo, la reaccidn con etilendiamina para pro=-
veer grupos de imidazolina. Esﬁos v otros métodos condcidos
por aquellos expertos en el arte puecden utilizarse solo en

combinacidn para proveer o aumentar el contenido de porciones
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moleculares hidrdfilas en el polimero ce acrilonitrilo.

El contenico de porciones moleculares hidréfilas nece-
sario en un polimero de acrilonitrilo determinado es aquella
cantidad que controla el régimén de liberacién de agua a par<
tir del procducto extruido naciente para evitar la fomacidn de
va'cio debido a una liberacidn rdpida de vapor de agua desde
el misno o formacidn de una fase tle agud:separads en el mismo
a medida que solidifica el procucto extruido naciente en la zo=
na de solidificacién presurizada por vapor. La cantidad de di-
chas borciones molecuiares hidrdfilas presentes en el polimero
de acrilonitrilo debe ser suficiente para controlar la libera=-
cién cel agua del producto extruido naciente como se ha indica
do en combinaciln con las condiciones de procesamiients pero no
debe ser tan grande como para 2f£ictar adversamente las propie-
dades fomiadores de fibra del polimero de acrilonitrilo. Se
cree que las porciones moleculares hidréfilas son capaces de

adeherir y liberar, es decir transportar agua desde adentro de

la estructura de fibraaregimenes controlabless Cuando la come-

posicién de polimero cde acrilonitrilo y agua se encuentra a tem
temperatura y presidn de fusidn, el agua se adhiere a grupos

de nitrilos como as{ también a porciones moleculares hidréfi-
las. A medida gue la temperatura y la presidn son reducidas
cuando el procducto extruidc naciente estl en la zona de soli-
dificacién presurizada por vapor, el agua es liberada desde

los grupos de nitrilos y transportadas por las porciones mole=-



10

15

20

25

culares hidréfilas fuera de la estructura extru{da, evitando
la formacidn de estructura hueca debido a la répida 1iberaéién
de agua de agua desde la composicidn extrufda y la formacidn
de una fase de agua separada dentro de la estructura extfﬁfda.
Esté transporte de agua desde adentro de la estructura extrui-
da hacia fuera de la misma contimia mientrés el producto ex-—
trufdo permanece en la zona de solidificacidn presurizada por
vepor hasta que el contenido de agua es temporariamente estam
bilizado sin' formacidn de una estructura hueca significante
o una fase de agua separada dentro del producto extrufdo. E1
producto extruido asi éolidificado Yy parcialmenté secado lue~
go puede energer con seguridad en la atmésfera y érocesarse am
dicdionalnente, incluyencdo la eliminacidén de agua residual des—
de el mismo. _

El polimero de acrilonitrilo contendri por lo menos 50
por ciento en peso de acrilonitrilo y suficientes porciones hi-
dréfilas segin se ha indicado. El resto de la cdnposicién pue
de ccmprender uﬁo o mis de los siguientes mondmeros:

MONOMEROS HIDROFUGOS

Metacrilato de metilo, racrilato de etilo, acrilato de
butilo, acrilato de metoximetilo, acrilo de'betaucloroetilo,
v los correspondicntes &steres de éciéo metacrilico y Acidos
cloroacrilico, clorurc de vinilo, fluoruro de vinilo,rbromuro
de vinilo, cloruro de vinilideno, bromuro de vinilideno, clo-

ruro de alilo, l=cloro-l-brazoetileno; metacrilonitrilo; metil
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vinil cetona; vinil formiato, acetato de wvinilo, propianato de
vinilo, estearatc de vinilo, benzoato dé vinilo; N~vinil phta-
lamida, Ne-vinilsuccionimida; &steresmetilen malonico; éstereé
itaconicos; N~vinil carbazol; vinil furano; alquil vinil éste—
res; citraconato de dietilo, dietilmesaconato; estireho, dibro
moestireno; vinil naftaleho; 2=metil=l-vinilinidazol, 4-metil-
1- vinilimidazol, 5aﬁetil—1~vinilﬂnidazoi; y similares.

MONOMEROS HIDROFILOS

Acido acrilico, &cido metacrilicc, 4cicdo alfaclorcacri-
lico, 8cido itaconico, &cido vinil sulfénico, 4cido estirenc
sulfdnico, f&cido metalil sulfénico, p-metoxi-alil Senceno sul-
fénico, 4cidoacrilamidometilpropano sulfénico, &tile-etjlen-
a-3~dicarboxilico y sus sales, acrilamida, metacrilamida, dime
tilacrilamida, isoprcpilacrilamida; alcohol alilico; 2-vinilm
piridina, 4~vinilpiridina; 2-metil-5-vinilpiridina; vinilpirro-
lidona; vinilpiperidona; 1,2-dihidroxipropilmetacrilato, hidro
xietil metacrilato; metosulfato de l-trimetilamon;9~2—hidr6xi~
propil metacrilato; y similares.

Habiendeo seleccionado un polimero de acrilonitrilo a-
propiado que contiene porciones moleculares hidréfilas, como
se ha indicado, luego es necesario proveer una masa de fusidn
de una sola fase hcnogénea utilizando aproximadamente la mini-
ma canticdad de agua necesaria para obtener dicha fusidn bajo
la condicién de extrusidn contemplaca. Un'procedimiento

apropiadgn para determinada ccmposicién apropiada de la masa de



10

15

20

25

fusidn es construir un diagrama de fase a partir de las diver-

~sas composiciones de polimeros y agua como una funcién de tem—

peratura bajc presidn suficiente para mantener agua en estado
1iquido. Dicho diagrama proporcionara un punto de fusién minir
mo para la masa de fusidn, una temperatura debajo de la cual
el polimerg no se fundiréd sin importar la cantidad de agua pfes

sente. Bajo este minimo punto de fusidn ce la masa de fusién

solc habrd una cantidad precisa de agua qua proporcionara una

masa de fusidén de una sola fase, proporcicnando cantidades in-
feriores de agua un sistema‘de dos fases gque contiene una sasa
de fusién como una fase v una segunda fase de polimero no fun-
dido y proporcionando cantidacdes superiores de agua un sistema
de dos fases que.contiene una masa de fusidn cémo una fase y
una segunda fase de agua. A medida que la temperatura aumenta
por encima del Punto de fusibén minimo de la masa de fusidn, la
cantidad de agua que proporcionari una masa de fusién de una
sola fase construira una gana de valores, aumentando la gama
con valores de temperatura en aumento, La gama de cantidades
dtiles de agua constituira ua valor minimo debajo cel cual no
se podri obtener una masa de fugidn de una sola fase y un va-~
lor méximo por encima del cual no se obtendrd una masa de fu=-
sidn de una sola fase.

Para ilustrar la composicién de una masa de fusidn de

una sola fase con temperatura en aumento, la siguiente situa-

]
cidn hipotetica es apropiada.
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Se asume que una composicidn de polfmero tipica tiene una tem-
peratura de punto de fusidén minimo de la masa de fusidn de una
sola fase de 150°C. y forma dicha fusidn a una composicidn de
100 partes de polimero y 25 par£es de agua. Si la temperatura
de fusidn se eleva a 160°¢., la cantidad de agua que podria
proporcionar la masa de fusidn de una sola fase podfia variar
de 20 a 30 partes por 100 partes de polimero. De acuerdo con
la presente invencidn, la cantidad de agua 12 ser empleada pa~
ra formar la mesa de fusién de una sola fase estari en la mi-
tad infericr de la gema necesaria.y la temperatqra de extru-
gidén a ser empleacda. Por lo tanto, en la situacidn hipotética,
la cantidad de agua sgré de aprcximadamente 20-25 partes por
100 partes de agua cuando la extrusién se realiza a 160°C,
Habiendo determinado la ccaposicién ce la masa de fu-
sién de una sola fase, ccmo asi tembién la composicidn de po-
limero y la temperatura de extrusidn, eegin se ha indicado, la
masa de fusidn luego se extruye a travéds de una hilandera di-
rectamente hacia una zona de solidificacidn presurizada por
vapor. Esta zona de solidificacidén esti por encima de la pre-
sibén atmosférica debido a la presién de vapor y se encuentra a
una temperatura y saturacidn suficiente para proveer un pro-
ducto extruido naciente solidificado y para evitar la fonna-.
cidn de una fase de agua separada en el producto extrufdo mian~
tras se¢ elimina agua cdesde el miemo., La presidn de vapor debe

proveer una temperatura a la cual el producto extruido se soliw
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dificara y tal temperatura de@enderé de la composicién de po=
limero empleada, el contenido de agua de la masa de fusidn, y
la temperatura de extrusidén. Mediante el uso de la zona de
solidificacidn presurizada por vapor, se evita la rfpida li=
beracién del vapor de agua desde el producto extrufdo nacien-
te como ocurre cuando el producto extruido naciente entra di-
rectamente 2 la atmésfera u otrés ambientes. El uso de una
gama inferior de cantidad de agua para formaf la masa de fue
sidn ayuda a evitar la rédpida liberacidn de vapor de agua y
reduce la cantidad total de agua a ser éliminada descde el pro-
ducto extrufdo para evitar la formacidn de una fase de agua

separada en el mismo. El uso de una composicidn de polimero

‘que contiene porciones moleculares hidréfilas en el nismo per=

nite el transporte de agua desde adentro hacia afuera del pro-

ducto extruido naciente mientras que evita la formacién de u~

-na fase de agua separada en el misno.

- La presidén de vapcr emplcada en la zona cde solidifica-

¢ién determinara la temperatura en la misma y, poriconsiguien-

te, controlara la temperatura del producto extruido mientras
estd en la zona de solidificacién. Dado que la cantidad de
agua presente en la masa de fusidén y la composicidn de polime-
ro influiré la temperatura a la cual se solidifica el produc-
to extruido naciente, no es posible indicar una gama signifi-
cativa de presiones de vapor que abarcard todas la combina -

ciones de las composiciones de polimeros y contenidas de agua
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de la masa de fusién. Sin embargo, a partir del diagrama de
fase de agua y ccuposicidn de polfmero que se utilizard para
deterninar el ninimo contenide de agua y temperatura de ox-
trusidn, pucde cstablecerse una temperatura apropiada de soli~
dificacién. Generalnmente, la temperatura de solidificacién
seré por lo menos aproximademente 10° menos que el punto de
fusidn de la masa de fusidn y el contenido de agua 7 el conte~
nido de polimero empleacdo, pero generalmente no se da més de
aproximadamente 45° menos que dicho punto de fusién. Dentro
de esta gama, ocurre una solidificacidén apropiada en la forma~
cién de una fase de agua separada y el procesamiento se logra
ficilmente. . ‘ .
En una realizacién preferida de la presente invencidn,
el producto extrufdo naciente se scmete a orientacidn por es-
tiramiento mientras estd en la zona de solidificacién presurie
zada por vapor de manera de lograr una ventaja de las condi-
ciones que ah{ prevalecen. E1 producto extruido mientras es~
t4 en la zona de soli@ificacién presurizada por vapor, si
bien se solidifica, se encuentra en un estado éléstico ¥y pue=~
de flcilmente responcder a fuerzas de estiramiento. General-
nente es posible aplicar relaciones de estiramientc en la ga-
ma de 25 o mls en uno o més estiramiento. Tales estiramien—
tos no solo mejora las propiedades fisicas de las fibras sube-
siguiente pero tanbién permiten obtener una amplia gama de de-

nier fibra a partir de un temafio determinado de orificio de
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hilador. ' .

A medida que el producto extruido emerge de la zona de
solidificacidn presurizada por vapor, este penetra a la at-—
mdsfera a través de una salida-retencdofa de presidn apropia-
da. El producto extrufdo contendra agua residual em la dnica
fase de agua y polimero que es estable a procesaniento adicio-
nal. Bl agua resicual debe eliminarse del producto extruido
bajo condiciones de mimedad y temperatura gue evitan la forma
cidn de una fase de agua separada en el producto extpuido,

Generalmente, estas condiciones involucraran teoperaturas de

ampolleta seca en la gana de aproxﬂaada:énte 120-180°C, y tems
peraturas de ampolletas himeda en la gama de aproximadamente
6QfloQ°C. durante un tiempo suficiente para eliminar agua re-
sidaul que podria formar una fase de agua separads en la even~
tual estructura de fibra, $i bien pueden realizarse otras e-
tapas de procesamiento antes de la eliminacidn del agiia resie-

dual del producto extrufdo solidificado, es necesario reali—

>

zar eliminacidn e agua resicual antes de gue haya ocurrido

cualquier encogimiento no controlado o sin tensidn del produce
to extruido, Estd etapa de eliminacidn de agua puede reali-
zarse en el producto gxtruido en una condicidn libre de enéé_
gimiento o bajo tensibén. Luego de la eliminacidn de agua re~
sidual como se ha indicado, pucden reali;arse cono se deseeltan

les ectapas de procesamiento adicionales que sean consistentes

con el procesaniento convencional,
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La presente invencidn se ilustra mis smplimente median
te lcs ejemplos cue siguen en donde todas las partes y porcen—
tajes son peso a menos gque sc¢ especifique lo coatrario,

En los ejemplos que siguen, se proporcionan los valores
de intensidad cclorante y czibio de matiz. Estos valores se
obtienen de acuerde con los siguientes procedimiento,

INTENSIDAD COLORANTE

Se colorea una muestra de fibra con Azul Bisico 1 a 0,5
por ciento en peso en base al peso de la fibra, hasta total a~
gotamiento. La muestra coloreada luego se seca en aire teape-
ratura ambiente y se hace una medicidn de reflectancia versus
un control utilizando el Color-Ojo a 620 miliﬁicrones‘ La oues
tra de control es una fibra seca hilada en hidmedo comercial
del mismo denier coloreada y manipulada de la misna manera que
la fibra experimental. El resultado se registra camo la re-
flectancia porcentual de aguella obtenida por sl control. En
el caso donde la fibra experimental tiene una estructura més
hueca que el control, habré una mayor 18z dispersada y la fi=
bra experimental coloreada registrari menos de 100% de reflec-
tancia a 620 milimicrones. La fibra también aparcceri al ojo
ccmo més clara on coler que el control. |

CAMBIO DE MATIZ

Una muestra de 20 gramos de fibra cargada y limpiada es
coloreada con 0,5 por ciento en peso de Azdl Bisico 1 en base

al peso de la fibra, bajo ebullicién hasta que ocurre un a-
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‘gotamiento completo. Una porcidn de la fibra coloreada’sé See
ca en aire a temperatura ambiente.‘ Otra porcidn se seca en un
horno a 149°C,, durante 20 minutcs. Se obtienen las reflec-
tancias de ambas muestra utilizando el Ojo=Color a 620 milimie
cronese El cambio en reflectancia de la muestra secada en hor—
no con relacidn a la reflectancia de 1la muestra secada en aire
es el cambio de matize.
. Ejemplo 1

Un polimero de 89, 3 por ciento en peso de unidades de
acrilonitrilo y 10,7 por ciento en peso de unidades de metacri=-
latos de metilo preparadd con un sistema de redox de persulfa-
to de sodio y metabisulfito de sodio cocmo iniciador serprodujo
mediaﬁte polimerizacién en suspensién obteniendo un polimero
de peso molebular de 48.000 (Mk)+ Los grupos términales del po—
limero contenfan suficientes grupos de cido sulfdnicos para
proveer un contenido de azufre de 0,167 por ciento en peso.

82,3 partes del polimero se agregaron 17,7 partes de
agua para proveer una composicién para una masa de fusidén. La
compcgicién se calento en cenbinacidn con una extrusera a tor—
nillg para proveer una masa de fusién de una ;ola fase que se
sometio a extrusidn a través de una hilandera que tenfa 9060
orificics cada unc de un difmetro de 120 microaésa La zona de
fusidén de la extruspra estaba a 190°C y la temperatura de sali-
da de bomba estaba a 200°C, El regimén de produccién era de

27,3 kgs por hora. El producto extruido se-sometid a extrusién
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directamente en una zcna solidificada presurizada por vapor
mantenida a una presidén de vapor saturado de 1,41 kg/cm2 ma=
nométrico. El producto extruido mientras estabadentro de la
zona de solidificacién presurizada por vapor se estiré en una
primera etapa a una relacién de 3,7 y en la segunda etapa a u-
na relacién de 12,0 con relacidn a la velocidad linéal de la
masa de fusidn a través de la hilandera para pofveer una rela-
cién de estiramiento total de 49,3, La fibra as{ producida te~
nia un denier de 2,4 por filamento. La fibra se dividio en
tres porciones y se proceso adiciohalmente cono sigﬁe:

Una primera porcién se procesé convencionaimente para
fines de comparacién. Los filamentos estirados se sometieron
a un tratamiento con vapor en un autoclave a una presién de va-—
por de 0,77kgs. durante 15 minutos, estando el filamento en un
estado libre al encogimiento. Tuvo lugar un encogimiento al
30%, proporcionando una fibra de 3,4 denier/filaﬁentc. Esti
fibra tenia una intensidad colorante de 40 y un caabio de ma-
tiz de 13 cuando se sometio a procesamiento caliente-himedos

Una segunda porcidn de los filamentos estirados se so-
metio a secado en un estado libre al encogimiento a una tempe-
ratura de ampolleta seca de 150°C y una teﬁperatura de ampolle~
ta himeda de 90°C., durante 20 minutos., Los filamentosluego se
sometieron a un tratamiento con vapor en un autoclave a una
presién de vapor de 0,67 kgs. durante 15 minutos, estando los

filamento en un estado libre al encogimiento., Ocurrid un encow=
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'gﬂmiento de 30% proporcionando una fibra de 3,4 denier por fi-

lamento. Esti fibra tenfa una intensidad colorante de 62 y un
canbio de matiz de 13.

‘Una tercera porcidn de los filamentos estirados se so-
metio a acondicionamieqﬁo en un estado libre de encogimiento
una temperatura de ampolleta seca a 150°C. y una teoperatura
de ampolleta'hﬁmeda de 90°C. durante 20 minmutos., Los filamen-
tos nueves se sometieron a calentamiento seco durante 3 mime
tos a 200°C. en un estaro libre de encogimiento. OCcurrié un
encogimiento de 21%, proporcionando una fibra de 3,0 denier
por filamento. Esti fibra tenfa una intensidad colorante de
62 y un cambio de matiz de 5. V

Ejemplo 2
El polimero empleado tenia un peso molecular de 41.000

(t3k) y un contenido de:

Mondmero Peso %

Acrilonitrilo 87,0
Metil metacrilato 2,0
Metacrilonitrilo R 10,0

Acido acrilamidometilpropano sulfonico 1,0

A 82 partes de polimero se agregaron 18 partes de agua y 0,25
partes de estearato de z'nc ccmo lubricante. La mezela de po-
limero-agua se procesb utilizando una extrusora a tornillo y

una hilandera con 2,937 agujeros, cada uno de 160 micrones de
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difmetro, La temperatura de fusidn fue de 197°C. y la salida
de bomba estaba a 171°C. La fusidén del polimero se sometic a
extrusidn un regimén de 16,4 kgs/hr. en una zona de solidifi-
cacién presurizada por vapor mantenida a una presién de vapor
saturado ¢ 1,41 kgS/cm2 mancmiétricos. Il producto extruif
do se estiro mientras estéba en la zona de solidificacién en
dos etapas para lograr una relacién de estiramiénto de 7,6 en
la primera etapa y una relacién de 37,1 de estiraniento total,
con relacidén a la velocidad lineal de lafisjdn = través de la
hilandera, para lograr un filamento de 5 denier.

El filamento estiradc se acondiciono en.un esﬁ#do libre
de encogimiento durante 20 minutos en un horno mantenido a una
temperatura dé ampolleta seca cde 150°C y a una temperatura de
ampolleta hdmeda de 90°C. La fibra acondicionada luego se so—-
metio a autoclave a una presién de vapor de 0,77 kgs durante
15 minutos en un estado libre de encogimiento. Bl filamento

sufriélun encogimiento de 23% resultando en una fibra de 7,1

14
denier por filamento. La fibra exhibio una intensidad coloran~—

te de 63 y un cambio de matiz de 14.
Ejemplo 3
Se siguio el procedimiento del ejemplo 2 excepto por lo

siguiente. 31 polimero tenia un peso molecular de 40.000 (Ik)

v tenis la siruiente composicidn:
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Hondmero - Peso %
Aerilonitrilo f 87,5
Metil metacrilato ' 11,5
Acido acrilamidanetilpropano sulfonico 1,0

A 86,6 partes de polimerc se agregaron 13,4 partes de agua y
0,25 partes de un lubricante del tipo de estearato de glicerol.
La hilandera tenia 2937 agujeros, cada unco de 120 iicgones dé
difmetro, la temperatura de fusidn era de 172°C y salida de la
bomba estaba a 153°C., La fusidn de polimerc se procesé al7,l
kgs/hr. y el estiramiento fue en dos etapas, se logr6 una re-—
lacidn de estiramiento de 5,5 en la primera etapa y una rela-
cidn de estiramiento total de 42,9 para provéer un filamento
de 3,7 denier;. La fibra se acondiciono ¥ se sometié a auto=~
clave como en ¢l ejemplo 2 durante cuyo procesamiento ocurrid
un encogimiento de 30% proporcionando una fibra de 5,3 denier/
filamento. La‘fibra tenia una intensidad colorante de 72 y uﬁ
cambio de matiz de 13.
Ejemplo 4

. Nuevamente se siguié el procedimiento delrejemplo 2. El
polizero tenia un peso molecular de 49.000 (Mk) ¥ obtuvo poliw
merizande acrilonitrilo y metacrilato de metilo en presencia
de alechol polivinilico de manera tal que la composicién fi-
nal contenia 82,5 partes de acrilonitiilo y 11,0 partegde me-
tacrilato de metilo y 6,5 partes de alcohol polivinilico. A

79,5 partegde polimero se agregaron 20,5 partes de agua y
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0,25 partes de lubricante del tipo de estearato de glicerol.

La temperatura de fusién del polimero era de 178°C, y la sali=
da de bomba estaba a 161°C. Li fusidn se sometio a extrusién

a 12,7 kegs/hr. ELl estiramiento fue a una relacién de estira-
miento de 3,7 en una primera etapa y un total de 34,1 para pro-
porcionar un filamento de 5 deniers. Los filamentos se acondi-
cionaron como en el ejemplo 2 durante cuyo procesamiento ocu-
rrid un encogimiento de 32% proporcionando una fibra de 8,0 de=

niers. La fibra tenia una intensidad colorante de 74 y un can-

bio de matiz 5.
Ejemplo §

Nuevamente sc siguid el procedimiento del ejemplo 2. El
polimero nuevamente se preparé en presencia de alcohol polivi-
nilico de manera tal que.la composicidn final contenfa 84,1
partes de acrilonitrilo, 11,9 partes de m etacrilato de metilo,
0,5 partes de 4cido de acrilamidometilpropanc sulfonico y 3,5
partes de alcohol polivinilico. El polimero tenia un peso mo-
lecular de 41,900 (Mk). A 82 partes de la composicién del po-
limero se agregaron 18 partes de agua y 0,25 partes de un lu-
bricante del tipo de estearato de glicercl, La hilandera tew
nfa 2937 2, ujeros cada uno de 120 micrones de difmetro. La fu
sidn de polimero estaba a 178°C y la salida de bomba a 166°C,
La fusidn se sometio a extrusidn a 12,7 kgs./hr. El estira-
miento fue en una primera etapa a una relacidn de estiramiento

de 3,4 y la relacidn de estiramiento total fue de 18,6 para

b
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proveer un deniers de filamento de 3. Los'filamentés se acon-
dicionaron como en el ejemplo 4 durante cuyo procediniento o-
currio un encogimiento de 30% para proporcionar una fibra de §
deniers/filamento. La fibra tenfa una intenisdad colorante de
81 v un cambio de matiz de 15.

Ejemplo §

Se repitid el procedimiento del ejcmplc 5 utilizando ia
misma composicidn del polimero. A 84,8 partes de la composi-
cidén de polimero se agregaron 15,2 partes de agua y 0,25 par-
tes de un lubricante del tipo de estearato de glicerol. La fuw-
sidn del polimero estaba a 175°C. y la salida de bomba a 162°C.
La fusidn del polimero se procesd a 15,0 kgs/hr. Una primera
etapa de estiramiento fﬁe a una relacidn de 3,4 v una relacién-
de estiramiento total fue de 29,2 para proporcionar un deniers
de filamento de 3. Los filamentos se acondicionaron en un eg~
tado libre al encogﬁnignto a una temperatura de ampolleta seca
de 138°C., y a una temperatura de ampolleta himeda de 74°C. du-

rante 20 minutos seguido por sametimiento a autoclave a 0,77

‘kgss de vapor curante 15 minutos durante cuyo procesamiento o-

4 .
_currio un encogimiento de 30% para proporcionar una fibra de

4,6 deniers por filamento., La fibra tenfa una intensidad colo=

‘pante de 77 y un cambio de matiz de 12.

Ejemplo 7

, .
Nuevamente se repitio el prccediniento del ejemplo § u-

tilizando la misma composicidén del polimero. A 82,7 partes de
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~ la composicidn de polimero se agregaron 17,3 partes de agua y

0,25 partes de un lubricante del tipo de estearato de glicerol.
La fusibn estaba a 1752C., y la salida de bomba a 1582C, La
fusibn se sometid a extrusitn 15 xgs/hr. Una primera etapa de
estiramiento total fue una relacién de 28,6 para proveer un
deniers de filamento de 3. La fibra se acondiciond como en el
ejemplo 5 y durante dicho procesamiento ocurrid un encogimien~
to de 30 % para proveer una fibra de 5,0 deniers por filamen-

to. La fibra tenia una intensidad colorante de 83 y un cambio de - -

matiz de 9.

Descrita suficientemente la naturaleza del invento,
asi como la manera de realizarse en la practica, debe hacerse
constar que las disposiciones anteriormente indicadas son sus-
ceptibles de modificaciones de detalle en cuante no alteren su

principic fundamental.
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REIVINDICACIONES

o

‘ l.= Procedimiento para la produccibn de fibras de
polimeros de acrilonitrilo, hiladas por Ffusidn, que tienen una
intensidad colorante de por 1o menos 60 y un cambio de ma-
tiz inferior a 15 aproximadamente cuando se somete a un pro-
cesamiento caliente-himedo; caracterizado porque comprende las
etapas de extruir una masa en fusida de una sola fase, homogé-
nea, de agua_y>polimero de acrilonitrilo que contiene porcio-
nes moleculares hidrdfilas, a través de una hilera estando la
cantidad de agua en dicha fusidn en la mitad inferior de la
gama de cantidades requeridas para proveer una masa en fusibn
de una sola fase, bajo las condiciones de extrusidn, y siendo
la cantidad de porciones moleculares hidrdfilas contenidas en
dicho polimero suficiente para controlar el régimen de libe=-
racidn de agua del producto extruido naciente en vombinacidn
con procesamiento y evitar la formacidn sustancial de mna
fase de agua separada; hacer pasar dicho producto extruido
naciente directamente a una zona de solidificacidén presuriza-
da por vapor, mantenida bajo tales condiciones de saturacidn
vy presidn que se obtenga un producto extruido naciente solidi-
ficado y se evite la formacidn sustancial de una fase de agua
separada en el producto extruido solidificado mientras se
elimina agua de dicho producto extruido; liberar el pro-
ducto extruido solidificado desde dicha zona de solidificacidn
presurizada por vapor a la étmésfera, para proveer un produc-
to extruido solidificado que contiene agua residual en una
sola Pase agua-polimero; y secar el producto extruido re-
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sultante bajo tales condiciones de temperatura y humedad que
se elimine agua del mismo y se evite la formacibn sustancial
de una fase de agua separada del mismo.

2.- Procedimiento segln la reivindicacibén 1, ca-
racterizado porque el pplimero de acrilonitrilo tiene grupos
terminales &cido sulfdnico suficientes para proveer un conte=
nido en azufre de 0,167% en peso.

3.~ Procedimiento segfn la reivindicacién 1, ca=-
racterizado porque el polimero de acrilonitrilo comprende
87 % en peso de acrilonitrilo, 2 ¥ en peso de metacrilato de
metilo, 10 % en peso de metacrilonitrilo, y 1 ¥ en peso de

&cido acrilamidometilpropanosulfdnico.

4.~ Procedimiento segin la reivindicacidén 1, ca-
racterizado porque el polimero de acrilonitrilo comprende
87,5 % en peso de acrilonitzrilo, 11,5 % en peso de metacrilato
de metilo v 1,0 % en peso de Acido acrilamidometilpropano-

sulfénico.

Se= Procedimiento segfn la reivindicacién 1, ca-
racterizado porque el polimero de acrilonitrilo se obtiene
polimerizando 82,5 %en peso de acrilonitrilo y 11,0 % en peso
de metacrilato de metilo en presencia de 6,5 partes de al-

cohol polivinilico.

6+~ Procedimiento segin la reivindicacidn 1, ca-
racterizado porque el polimero de acrilonitrilo se obtiene

polimerizando 84,1 ¥ en peso de acrilonitrilo, 11,9 % en
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peso de metacrilato de metilo, ¥ 0,5 % en peso de acido acrile
amidometilpropanosulfénico, en presencia de 3,5 % en peso de

alcohol polivinilico, -

7.~ Procedimiento segln la reivindicacidn 1, ca-
racterizado porque el producto extruido naciente se estira
mientras estd en dicha zona de solidificacibn presurizada por
vapor, en una relacidn de estiramiento de 25 o més en una

o mds etapas.

8.~ Procedimiento segln la reivindicacién 1, ca-
racterizado porque la presidn de vapor mantenida. en dicha
zona de solidificacidn es suficiente para proveer wna tem-

peratura de por lo menos 10 ¢ por debajo, pero no mis de

452 por debajo, del punto de fusibén de la masa en fusidn de

agua y de polimero empleada.

9.- Procedimiento segln la reivindicacidn 1, ca-
racterizado porque dicha etapé de secado se realiza‘a una
temperatura de termbmetro seco en la gamma de aproximadamente
120~1802C. y una temperatura de termdmetro himedo en la gama-
de,éproximadamente 60-1.002C,

«

10~ Procedimiento segfin la reivindicacién 1, carac-
terizado porque se emplea un lubricante del tipo estearato de
glicerol como &cido de brocesamiento.

1l.~ Procedimiento para la produccidn de Ffibras
de polimeros de acrilonitrilo, tal y como queda sustanciale-
mente descrito en la presente Memoria.
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Esta Memoria consta de 36 hojas escritas a miquina

Por unad sola carae

AMERICAN CYANAMID COMPANY.

SRANERD Y Pomr
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