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DESCRIPCION
Procedimiento para preparar fibras meta-aramidicas.
Campo de la invencion

La presente invencion versa, en general, acerca del campo técnico de la produccion de fibras sintéticas. Mas en
particular, la invencién versa acerca de un procedimiento para preparar fibras meta-aramidicas, que tiene las
ventajas de una linea de produccién corta, una mayor eficacia de produccién y costes reducidos de produccion.

Antecedentes de la invencién

Las fibras de poliamida aromatica, conocidas como fibras aramidicas, son fibras sintéticas obtenidas mediante
policondensacién e hilatura de compuestos aromaticos como materias primas. Normalmente, las fibras aramidicas
incluyen fibras de politereftaloilo p-fenilendiamina y fibras de poliisoftaloilo metafenilendiamina. Las fibras de
poliisoftaloilo metafenilendiamina exhiben una estabilidad térmica excelente y persistente, una excepcional
capacidad ignifuga ante las llamas y propiedades destacadas de aislamiento eléctrico, dado que tienen una
estructura conjugada formada por un anillo de metabenceno y un enlace amidico en la cadena principal de la
molécula, y tienen una interacciéon de enlace de hidrégeno entre las moléculas. Por lo tanto, las fibras de
poliisoftaloilo metafenilendiamina tienen una amplia gama de aplicaciones en prendas de vestir especializadas de
proteccion, en materiales de filtracion a alta temperatura y de materiales alveolares ignifugos.

En la actualidad, un enfoque para preparar las fibras de poliisoftaloilo metafenilendiamina es un procedimiento de
polimerizacion interfacial que tiene como resultado un polimero en polvo, se disuelve el polimero en polvo con un
cosolvente en un disolvente amidico, y luego es hilado. Por ejemplo, se documenta este enfoque en la patente US n°
US 3.640.970. Sin embargo, este enfoque opera intermitentemente y es dificil de obtener una disolucion estable.

Otro enfoque para preparar las fibras de poliisoftaloilo metafenilendiamina es un procedimiento de polimerizacion de
disoluciones a baja temperatura, en el que se prepara el poliisoftaloilo metafenilendiamina mediante una reaccién de
polimerizacion en un disolvente amidico a una temperatura reducida, con un subproducto de cloruro de hidrégeno
que es neutralizado en la disolucion para producir sales, siendo utilizada directamente la disolucion polimérica que
contiene las sales para una hilatura en seco. Se encuentra este enfoque en la patente US n° 3.063.966. Debido a la
produccién de un contenido elevado de sales, una hilatura en himedo daria lugar a fibras con propiedades
mecanicas reducidas y, por lo tanto, no es aplicable para este enfoque.

Ademas, se han realizado intentos por utilizar distintos tipos de agentes neutralizantes para neutralizar el
subproducto de polimerizacion, cloruro de hidrégeno, por ejemplo en la solicitud de patente china n® CN1341169A.
Esta solicitud ensefia un agente neutralizante al que se puede hacer reaccionar con cloruro de hidrégeno para
producir una sal insoluble en un disolvente que puede ser eliminada mediante filtracion. Con este procedimiento, se
puede obtener una disolucidon polimérica con un bajo contenido de sales. Sin embargo, el polimero tiene una
viscosidad relativamente elevada, por lo tanto es dificil para la operacion de filtracion. Ademas, la filtracién estaria
acompafiada con la pérdida de bastante disolucion polimérica, y los procedimientos de produccion de este
procedimiento son complicados.

La solicitud de patente china n® CN101285214A da a conocer un procedimiento para preparar fibras aramidicas
1313 mediante hilatura en hiimedo, que comprende prepolimerizar m-fenilendiamina (MPD) con cloruro de isoftaloilo
(IPC) para producir un prepolimero que es filtrado y extrudido a través de una extrusora de dos tornillos;
neutralizando completamente el cloruro de hidrégeno producido por la prepolimerizacién utilizando hidréxido de
calcio para obtener un dopante de hilatura; e hilando en himedo el dopante de hilatura para producir las fibras
acabadas.

Otra patente china n® CN100455706C da a conocer un procedimiento para producir un dopante de hilatura de
poliisoftaloilo metafenilendiamina, que comprende polimerizar m-fenilendiamina con cloruro de isoftaloilo en un
disolvente organico amidico polar a una temperatura reducida, y neutralizar cloruro de hidrégeno producido por la
polimerizacion utilizando compuestos metalicos alcalino térreos para producir cloruros metalicos alcalino térreos que
son solubles en el sistema de reaccion.

Las presentes tecnologias que incluyen los enfoques y los procedimientos expuestos anteriormente tienen una
caracteristica comun de que se requiere que el subproducto como resultado de la reaccién de neutralizacion, cloruro
de hidrégeno, sea eliminado completamente por medio de una reaccidon de neutralizacion completa. Esto puede
evitar la degradacion del dopante de hilatura que contiene acido clorhidrico antes de que sea suministrado a la
estacion de hilatura, pero se incluiria un gran nimero de sales producidas por la reaccién de neutralizacion en el
dopante de hilatura. Es bien conocido en la técnica que la inclusién de las sales puede tener un gran impacto sobre
las propiedades de las fibras acabadas, por ejemplo con un resultado de un aislamiento eléctrico deficiente y una
mayor escala de grises de las fibras. Como consecuencia, se necesita un lavado minucioso de las fibras para
eliminar las sales. Sin embargo, un lavado reiterado de las fibras no solo consume una gran cantidad de agua y
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desperdicia recursos valiosos, sino que también prolonga el procedimiento de produccién, y méas importantemente,
la eliminacion de sales mediante el lavado de las fibras no es muy eficaz.

La invencién esta desarrollada para abordar el anterior problema técnico proporcionando un procedimiento para
preparar fibras meta-aramidicas que es eficaz para reducir el tiempo de produccion y reducir significativamente los
costes de produccién. Segun el procedimiento de la invencion, el dopante de hilatura contiene una pequefia cantidad
de sales que pueden ser eliminadas facilmente mediante las operaciones de lavado. Por lo tanto, se reducen tanto el
coste de materias primas como del consumo energético necesario para preparar las fibras.

Sumario de la invencién

Un objeto de la invencién es proporcionar un procedimiento para preparar fibras meta-aramidicas que es eficaz para
reducir el tiempo de produccién, aumentar la eficacia de produccién y reducir los costes de produccién.

Se logra este objeto y estas ventajas de la invencién proporcionando un procedimiento para preparar fibras meta-
aramidicas utilizando m-fenilendiamina y cloruro de isoftaloilo como materias primas mediante polimerizacion,
neutralizacion e hilatura. El procedimiento comprende las etapas de:

i) polimerizar m-fenilendiamina con cloruro de isoftaloilo en un disolvente organico amidico polar a una temperatura
reducida para producir una disolucion de polimero de poliisoftaloilo metafenilendiamina y cloruro de hidrégeno;

ii) neutralizar el cloruro de hidrogeno producido en la etapa i) con un agente neutralizante en una extrusora de dos
tornillos para producir un dopante de hilatura de poliisoftaloilo metafenilendiamina;

ii) extrudir el dopante de hilatura obtenido en la etapa ii) a través de la extrusora de dos tornillos, hilando el dopante
de hilatura extrudido a través de una hilera hasta el interior de un bafio de precipitacion para precipitar filamentos
hilados que son fibras primarias meta-aramidicas; y

iv) lavar las fibras primarias meta-aramidicas obtenidas en la etapa iii) al menos una vez, secando y estirando las
fibras para obtener las fibras meta-aramidicas acabadas,

en el que en la etapa ii), se afiade el agente neutralizante en una cantidad desde un 5% hasta un 50% de una
relacion equimolar de la reaccién de neutralizacion, de forma que el dopante de hilatura resultante de poliisoftaloilo
metafenilendiamina contiene sales producidas por la reaccion de neutralizacion y una parte de cloruro de hidrégeno
no neutralizado.

En una realizacion preferente de la invencion, se selecciona el disolvente organico amidico polar entre acetamida de
N,N-dimetilo o pirrolidinona de N-metilo, y se selecciona el agente neutralizante entre hidroxido de calcio u 6xido de
calcio. En la etapa ii), se afiade hidroxido de calcio u 6xido de calcio desde un 5% hasta un 50%, preferentemente
desde un 25% hasta un 35%, de una relacién equimolar de la realizacion de neutralizacion.

En la etapa ii), se puede ajustar o variar la cantidad de adicién del agente neutralizante junto con un caudal de la
disolucion de polimero de poliisoftaloilo metafenilendiamina, para garantizar la adicién del agente neutralizante con
una proporcion predeterminada.

Segun la invencion, la extrusora de dos tornillos puede ir seguida directamente, y puede estar conectada a la misma,
por una bomba de dosificacion a través de la cual se dosifica el dopante de hilatura que contiene el cloruro de
hidrégeno no neutralizado y las sales producidas por la reaccién de neutralizacion y luego es suministrado a la hilera
para que sea extrudido al bafio de precipitacion.

En la etapa ii), el dopante de hilatura obtenido después de la reaccion de neutralizacién contiene, en peso,
poliisoftaloilo metafenilendiamina que oscila desde 16,56% hasta 19,37%, cloruro de hidrogeno desde 2,54% hasta
5,81%, cloruro de calcio desde 0,39% hasta 4,52%, agua desde 0,13% hasta 1,47%, siendo el resto acetamida de
N,N-dimetilo o pirrolidinona de N-metilo.

El dopante de hilatura obtenido en la etapa ii) tiene una temperatura en el intervalo desde 20°C hasta 80°C,
preferentemente en el intervalo desde 40°C hasta 50°C. En una realizacion de la invencion, la extrusora de dos
tornillos tiene una configuracion de camisa de dos etapas, en la que se introduce agua a temperatura ambiente (por
ejemplo desde 20°C hasta 25°C) en una etapa frontal de la camisa para que se intercambie con el calor generado
por la reaccion de neutralizacion con fines de enfriamiento, y se introduce agua a temperatura constante en una
etapa trasera de la camisa para garantizar que la temperatura del dopante de hilatura se encuentra en el intervalo
anterior, es decir desde 20°C hasta 80°C, preferentemente desde 40°C hasta 50°C. En general, la temperatura del
agua a temperatura constante puede corresponderse con la temperatura del dopante de hilatura, por ejemplo, el
agua a temperatura constante puede tener una temperatura que varia desde 30°C hasta 80°C°, preferentemente
desde 40°C hasta 50°C.
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Segun la invencion, el bafio de precipitacién contiene, en peso, acetamida de N,N-dimetilo desde 30% hasta 70%,
cloruro de calcio desde 10% hasta 20%, y siendo el resto agua, y el bafio de precipitacion tiene una temperatura en
el intervalo desde 0°C hasta 10°C.

Debido a que solo se utiliza una parte del cloruro de hidrégeno producido por la polimerizacién, el dopante de
hilatura contiene una pequefia cantidad de sales, y, en cambio, contiene relativamente mas acido clorhidrico. Se
conoce que el acido clorhidrico es eliminado facilmente, y se puede eliminar la pequefia cantidad de sales
simplemente mediante las operaciones de lavado. Por lo tanto, se pueden reducir mucho los costes de materias
primas y una gran cantidad de agua para lavar las fibras para eliminar las sales, y también se garantiza la escala de
grises reducida de las fibras acabadas. Segun la invencién, la estacién de hilatura esta dispuesta en el entorno de la
extrusora de dos tornillo que es seguida directamente por la bomba de dosificacion, y esta conectada a la misma, de
forma que el dopante de hilatura obtenido mediante la neutralizacion en la extrusora de dos tornillos es transportado
hasta la estacion de hilatura inmediatamente después de que es dosificado por medio de la bomba de dosificacion,
por lo que se evita la degradacion del dopante de hilatura debido a la presencia de &cido clorhidrico. Ademas, una
conexion directa de la bomba de dosificacion a la extrusora de dos tornillos garantiza la linea de produccion corta.
En la practica, se ha descubierto que el dopante de hilatura de la invencion, que contiene mucho mas acido
clorhidrico, no tiene una influencia adversa sobre las propiedades de las fibras acabadas.

Para tener una mejor comprension de las ventajas y de los efectos técnicos de la invencion se hace referencia a la
siguiente descripcidn detallada de la invencién y de realizaciones de la misma.

Descripcion detallada de las realizaciones preferentes

Para un fin ilustrativo, se describe la invencion en realizaciones preferentes en las que se utilizan m-fenilendiamina
(MPD) y cloruro de isoftaloilo (IPC) como materias primas para la preparacion de fibras de poliisoftaloilo
metafenilendiamina mediante un procedimiento de hilatura en himedo. En general, el procedimiento de la invencion
comprende las etapas de polimerizacion, de neutralizacion y de hilatura.

En la etapa de polimerizacién, se hace reaccionar MPD con IPC en un disolvente organico amidico polar a una
temperatura reducida para producir un polimero de poliisoftaloilo metafenileno y un subproducto de cloruro de
hidrégeno.

La neutralizacion tiene lugar en una extrusora de dos tornillos. La disolucién del polimero de poliisoftaloilo
metafenilendiamina y del subproducto de cloruro de hidrégeno es dosificada y transportada exactamente hasta la
extrusora de dos tornillos. Se dosifica exactamente el agente neutralizante segin una relacion predeterminada y es
introducido en la extrusora de dos tornillos en la que se neutraliza una parte de cloruro de hidrégeno con el agente
neutralizante para producir un dopante de hilatura que contiene el cloruro de hidrégeno no neutralizado y las sales
producidas mediante la neutralizacion.

En la etapa de hilatura, se extrude el dopante de hilatura obtenido en la etapa de neutralizaciéon a través de la
extrusora de dos tornillos hasta una bomba de dosificacion, y luego es extrudido a través de una hilera dispuesta en
el entorno de la extrusora de dos tornillos formando filamentos hilados. Los filamentos hilados son transportados
hasta el interior de un bafio de precipitacion para producir fibras primarias meta-aramidicas. Las fibras primarias son
lavadas dos veces, secadas y estiradas para obtener las fibras acabadas.

La invencién se caracteriza porque solo se neutraliza una parte del cloruro de hidrégeno producido por la
polimerizacion de MPC con IPC con el agente neutralizante. Se afiade el agente neutralizante desde un 5% hasta un
50%, preferentemente desde un 25% hasta un 35%, de una relacion equimolar de la reaccion de neutralizacion.
Debido a que la cantidad del agente neutralizante no es suficiente para una neutralizacion completa, el dopante de
hilatura de poliisoftaloilo metafenilendiamina contiene las sales de formacién de neutralizacion y una parte de cloruro
de hidrégeno no neutralizado. Como puede verse, se reduce la cantidad del agente neutralizante aproximadamente
desde un 50% hasta un 95% de la relacién equimolar, lo que reduce significativamente los costes de materias
primas.

Segun la invencion, se puede utilizar acetamida de N,N-dimetilo o pirrolidinona de N-metilo como el disolvente
organico polar.

En general, el agente neutralizante es un compuesto bésico, tal como hidroxido de calcio (Ca(OH),), para producir la
sal de cloruro de calcio (CaCly). El cloruro de calcio puede servir de cosolvente para proporcionar una disolucion
homogénea y libre de poliisoftaloilo metafenilendiamina.

Es necesario dosificar exactamente la cantidad de la disolucion de poliisoftaloilo metafenilendiamina producida por la
polimerizacion y la cantidad de hidroxido de calcio que va a afiadirse. La cantidad de adicion de hidréxido de calcio
es ajustada junto con el caudal de la disolucién de polimero de poliisoftaloilo metafenilendiamina, para garantizar la
adicion del hidréxido de calcio en la disolucidon con una proporcién predeterminada. Esto puede garantizar que el
dopante de hilatura de poliisoftaloilo metafenilendiamina contiene sus componentes con una relacion
predeterminada.
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El dopante de hilatura de poliisoftaloilo metafenilendiamina obtenido después de la neutralizacion contiene, en peso,
poliisoftaloilo metafenilendiamina, que oscila desde 16,56% hasta 19,37%, cloruro de hidrégeno desde 2,54% hasta
5,81%, cloruro de calcio desde 0,39% hasta 4,52%, agua desde 0,13% hasta 1,47%, siendo el resto acetamida de
N,N-dimetilo.

Como se ha descrito anteriormente, la neutralizacion se lleva a cabo en la extrusora de dos tornillos que es seguida
directamente por la bomba de dosificacion. El dopante de hilatura que contiene el cloruro de hidrégeno no
neutralizado y las sales de formacién de neutralizacion es hilado directamente. Debido a la eliminacién de un reactor
de neutralizacién al igual que bombas y tuberias asociadas con el mismo, la anterior disposicién puede reducir de
forma eficaz la linea de produccién, ahorrar los costes de los equipos durante la produccién de las fibras, y reducir el
consumo energético para transportar los materiales.

Segun la invencion, la extrusora de dos tornillos tiene una configuracion de camisa de dos etapas, de forma que se
pueda introducir un medio adecuado segun las necesidades reales, de manera que se garantice la temperatura
requerida para la produccion de las fibras aramidicas. En el procedimiento de la invencion, la neutralizacién tiene
lugar en la parte frontal de la extrusora de dos tornillos para generar una masa de energias térmicas. Asi, se
introduce normalmente agua a temperatura ambiente en una etapa frontal de la camisa para que se intercambie con
las energias térmicas. Aunque normalmente se introduce agua a temperatura constante, por ejemplo desde 40°C
hasta 50°C, en una etapa trasera de la camisa para garantizar que la temperatura de hilatura del dopante de hilatura
se encuentra en el intervalo desde 20°C hasta 80°C, preferentemente desde 40°C hasta 50°C.

El bafio de precipitacién contiene una mezcla de agua, acetamida de N,N-dimetilo y cloruro de calcio. En general, el
bafio de precipitacion contiene, en peso, acetamida de N,N-dimetilo desde un 30% hasta un 70%, cloruro de calcio
desde un 10% hasta un 20%, y siendo el resto agua. La temperatura del bafio de precipitacion se encuentra en un
intervalo desde 0°C hasta 10°C.

Las fibras primarias son precipitadas lentamente en el bafio de precipitacion para formar una estructura fibrosa
homogénea y menos densa, debido a que la temperatura del bafio de precipitacion es relativamente baja. Tal
estructura fibrosa permite la infiltracion de acido clorhidrico dentro de las fibras en el bafio de precipitacion, lo que
permite la eliminacién de una gran parte del acido clorhidrico. Las fibras primarias que salen del bafio de
precipitacion son lavadas dos veces, lo que puede eliminar basicamente el acido clorhidrico restante y las sales
producidas mediante la neutralizacion. El cloruro de hidrégeno tiene una gran solubilidad en agua y las fibras
contienen una pequefia cantidad de sales, por lo tanto el acido y las sales pueden ser eliminados facilmente
mediante las operaciones de lavado. Esto permite que ahorro de una gran cantidad de agua para lavar las fibras.
Dado que el &cido y las sales solo se dan en cantidades minimas, las fibras acabadas tienen una escala de grises
muy baja y excelentes propiedades de aislamiento eléctrico.

Después de las operaciones de lavado, las fibras primarias meta-aramidicas son sometidas a secado, a estirado con
calor seco y a ondulacion para producir las fibras acabadas.

Ejemplo 1

A -20°C, se disolvi6 1 parte en peso de MPD en 9,1 partes en peso de acetamida de N,N-dimetilo con agitaciéon en
un reactor de polimerizacion. A la disolucion de agitacion se afadieron 1,88 partes en peso de IPC, la mezcla de
reaccion fue agitada durante 30 minutos para producir una disolucién polimérica que contenia cloruro de hidrégeno.
La disolucién polimérica fue mezclada con 0,21 partes en peso de hidroxido de calcio, y la mezcla fue suministrada
al interior de la extrusora de dos tornillo en la que tuvo lugar la reaccion de neutralizaciéon parcial. Dado que el
hidréxido de calcio afiadido representaba una pequefia porcidon de la relacion equimolar de la reacciéon de
neutralizacion, se hizo reaccionar todo el hidréxido de calcio afiadido con una parte del cloruro de hidrégeno, vy el
cloruro de hidrégeno restante quedd sin neutralizar. Por lo tanto, el dopante de hilatura resultante contenia un
18,08% de poliisoftaloilo metafenilendiamina, un 3,88% de cloruro de hidrégeno, un 2,53% de cloruro de calcio, un
0,82% de agua, y un 74,69% de acetamida de N,N-dimetilo. Se mantuvo el dopante de hilatura a 40°C, y fue
dosificado por medio de la bomba de dosificacion y luego fue transportado inmediatamente hasta la hilera y el bafio
de precipitacion dispuesto en el entorno de la extrusora de dos tornillos. Se mantuvo el bafio de precipitacion a 8°C y
contenia un 45% de acetamida de N,N-dimetilo, un 15% de cloruro de calcio, y un 40% de agua. Las fibras primarias
procedentes del bafio de precipitacion fueron estiradas y onduladas para producir las fibras meta-aramidicas
acabadas. Se comprobé que las fibras meta-aramidicas acabadas tuvieron un denier de 2,0 dtex, una resistencia a
la traccion de 4,5 cN/dtex, y una escala de grises de 983 ppm.

Ejemplo 2

A -20°C, se disolvié 1 parte en peso de MPD en 9,1 partes en peso de acetamida de N,N-dimetilo con agitacién en
un reactor de polimerizacion. A la disolucién de agitacion se afiadieron 1,88 partes en peso de IPC, la mezcla de
reaccion fue agitada durante 30 minutos para producir una disolucién polimérica que contenia cloruro de hidrégeno.
La disolucién polimérica fue mezclada con 0,27 partes en peso de hidroxido de calcio, y la mezcla fue suministrada
al interior de la extrusora de dos tornillos en la que tuvo lugar la reaccion de neutralizacion parcial. El dopante de
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hilatura resultante después de la reaccion de neutralizacibn contenia un 17,98% de poliisoftaloilo
metafenilendiamina, un 3,31% de cloruro de hidrégeno, un 3,35% de cloruro de calcio, un 1,09% de agua, y un
74,27% de acetamida de N,N-dimetilo. Se mantuvo el dopante de hilatura a 40°C, y fue dosificado por medio de la
bomba de dosificacién y luego fue transportado inmediatamente hasta la hilera y el bafio de precipitaciéon dispuesto
en el entorno de la extrusora de dos tornillos. Se mantuvo el bafio de precipitacion a 8°C y contenia un 45% de
acetamida de N,N-dimetilo, un 15% de cloruro de calcio, y un 40% de agua. Las fibras primarias procedentes del
bafio de precipitacion fueron estiradas y onduladas para producir las fibras meta-aramidicas acabadas. Se comprob6
gue las fibras meta-aramidicas acabadas tuvieron un denier de 2,0 dtex, una resistencia a la traccion de 4,5 cN/dtex,
y una escala de grises de 1532 ppm.

Ejemplo 3

A -20°C, se disolvié 1 parte en peso de MPD en 9,1 partes en peso de acetamida de N,N-dimetilo con agitacién en
un reactor de polimerizacién. A la disolucion de agitacion se afadieron 1,88 partes en peso de IPC, la mezcla de
reaccion fue agitada durante 30 minutos para producir una disolucién polimérica que contenia cloruro de hidrégeno.
La disolucién polimérica fue mezclada con 0,04 partes en peso de hidroxido de calcio, y la mezcla fue suministrada
al interior de la extrusora de dos tornillos en la que tuvo lugar la reaccién de neutralizacion parcial. El dopante de
hilatura resultante después de la reaccion de neutralizacion contenia un 18,34% de poliisoftaloilo
metafenilendiamina, un 5,34% de cloruro de hidrégeno, un 0,43% de cloruro de calcio, un 0,14% de agua, y un
75,75% de acetamida de N,N-dimetilo. Se mantuvo el dopante de hilatura a 40°C, y fue dosificado por medio de la
bomba de dosificacion y luego fue transportado inmediatamente hasta la hilera y el bafio de precipitacion dispuesto
en el entorno de la extrusora de dos tornillo. Se mantuvo el bafio de precipitacién a 8°C y contenia un 45% de
acetamida de N,N-dimetilo, un 15% de cloruro de calcio, y un 40% de agua. Las fibras primarias procedentes del
bafio de precipitacion fueron estiradas en agua hirviendo, fueron lavadas dos veces, secadas, estiradas con calor
seco y onduladas para producir las fibras meta-aramidicas acabadas. Se comprobd que las fibras meta-aramidicas
acabadas tuvieron un denier de 2,1 dtex, una resistencia a la traccion de 3,7 cN/dtex, y una escala de grises de 517

ppm.
Ejemplo 4

A -20°C, se disolvi6 1 parte en peso de MPD en 9,1 partes en peso de acetamida de N,N-dimetilo con agitacion en
un reactor de polimerizacion. A la disolucién de agitacion se afiadieron 1,88 partes en peso de IPC, la mezcla de
reaccion fue agitada durante 30 minutos para producir una disolucién polimérica que contenia cloruro de hidrégeno.
La disolucién polimérica fue mezclada con 0,34 partes en peso de hidroxido de calcio, y la mezcla fue suministrada
al interior de la extrusora de dos tornillos en la que tuvo lugar la reaccion de neutralizacion parcial. El dopante de
hilatura resultante después de la reaccion de neutralizacion contenia un 17,88% de poliisoftaloilo
metafenilendiamina, un 2,74% de cloruro de hidrégeno, un 4,17% de cloruro de calcio, un 1,35% de agua, y un
73,86% de acetamida de N,N-dimetilo. Se mantuvo el dopante de hilatura a 40°C, y fue dosificado por medio de la
bomba de dosificacién y luego fue transportado inmediatamente hasta la hilera y el bafio de precipitacion dispuesto
en el entorno de la extrusora de dos tornillos. Se mantuvo el bafio de precipitacion a 8°C y contenia un 45% de
acetamida de N,N-dimetilo, un 15% de cloruro de calcio, y un 40% de agua. Las fibras primarias procedentes del
bafio de precipitacion fueron estiradas en agua hirviendo, lavadas dos veces, secadas, estiradas con calor seco y
onduladas para producir las fibras meta-aramidicas acabadas. Se comprobd que las fibras meta-aramidicas
acabadas tuvieron un denier de 2,0 dtex, una resistencia a la traccion de 4,3 cN/dtex, y una escala de grises de 2039

ppm.

Ejemplo comparativo 1

En este ejemplo comparativo, el cloruro de hidrégeno producido por la polimerizacion fue neutralizado
completamente en la etapa de neutralizacion. A -20°C, se disolvi6 1 parte en peso de MPD en 9,1 partes en peso de
acetamida de N,N-dimetilo con agitacion en un reactor de polimerizacion. A la disoluciéon de agitaciéon se afiadieron
1,88 partes en peso de IPC, la mezcla de reaccién fue agitada durante 30 minutos para producir una disolucion
polimérica que contenia cloruro de hidrégeno. La disolucidn polimérica fue mezclada con 0,68 partes en peso de
hidréxido de calcio, y la mezcla fue suministrada al interior de la extrusora de dos tornillos en la que tuvo lugar la
reaccion de neutralizacion completa. El dopante de hilatura resultante después de la reaccion de neutralizacion
contenia un 17,40% de poliisoftaloilo metafenilendiamina, un 0,04% de cloruro de hidrégeno, un 8,06% de cloruro de
calcio, un 2,61% de agua, y un 71,89% de acetamida de N,N-dimetilo. Se mantuvo el dopante de hilatura a 40°C, y
fue dosificado por medio de la bomba de dosificacion y luego fue transportado inmediatamente hasta la hilera y el
bafio de precipitacion dispuesto en el entorno de la extrusora de dos tornillos. Se mantuvo el bafio de precipitacion a
8°C y contenia un 45% de acetamida de N,N-dimetilo, un 15% de cloruro de calcio, y un 40% de agua. Las fibras
primarias procedentes del bafio de precipitacion fueron estiradas en agua hirviendo, lavadas dos veces, secadas,
estiradas con calor seco y onduladas para producir las fibras meta-aramidicas acabadas. Se comprob6 que las
fibras meta-aramidicas acabadas tuvieron un denier de 2,1 dtex, una resistencia a la traccion de 4,2 cN/dtex, y una
escala de grises de 3621 ppm.
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Los anteriores ejemplos revelaron que neutralizar una parte de cloruro de hidrégeno en la etapa de neutralizacion no
solo reduce mucho la cantidad del agente neutralizante, que por lo tanto reduce el contenido de las sales contenidas
en el dopante de hilatura y en las fibras aramidicas acabadas, sino que también da lugar a una escala de grises
reducida de las fibras (en particular la escala de grises es inferior a 1000 en los Ejemplos 1 y 3) para mejorar las
propiedades de aislamiento eléctrico de las fibras. El procedimiento de la invencion tiene una linea de produccién
corta con una cantidad reducida del agente neutralizante, por lo tanto se ahorran tanto los costes de materias primas
como de consumo energético de produccion.

Aungue se concibe que las realizaciones descritas en el presente documento sean procedimientos ejemplares para
preparar fibras meta-aramidicas, los expertos en la técnica apreciaran que la presente invencion no esta limitada a
las realizaciones ilustradas. Los expertos en la técnica podran concebir muchas otras variaciones y modificaciones
posibles mediante el conocimiento comun del experto sin alejarse del alcance de la invencién, sin embargo, tales
variaciones y modificaciones deberian encontrarse dentro del alcance de las reivindicaciones.
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REIVINDICACIONES
1. Un procedimiento para preparar fibras meta-aramidicas, que comprende las etapas de:

i) polimerizar m-fenilendiamina con cloruro de isoftaloilo en un disolvente organico amidico polar a una temperatura
reducida para producir una disolucién de polimero de poliisoftaloilo metafenilendiamina y cloruro de hidrégeno;

ii) neutralizar cloruro de hidrégeno producido en la etapa i) con un agente neutralizante en una extrusora de dos
tornillos para producir un dopante de hilatura de poliisoftaloilo metafenilendiamina;

iii) extrudir el dopante de hilatura obtenido en la etapa ii) a través de la extrusora de dos tornillos, hilando el dopante
de hilatura extrudido a través de una hilera hasta el interior de un bafio de precipitacién para precipitar filamentos
hilados que son fibras primarias meta-aramidicas; y

iv) lavar las fibras primarias meta-aramidicas obtenidas en la etapa iii) al menos una vez, secar y estirar las fibras
para obtener las fibras meta-aramidicas acabadas,

caracterizado porque en la etapa ii), se afiade el agente neutralizante en una cantidad desde un 5% hasta un 50%
de una relacién equimolar de la reacciéon de neutralizacion, de forma que el dopante de hilatura resultante de
poliisoftaloilo metafenilendiamina contiene sales producidas por la reaccion de neutralizacion y una parte de cloruro
de hidrégeno no neutralizado.

2. Un procedimiento segln se reivindica en la reivindicacién 1, caracterizado porque el disolvente organico amidico
polar esta seleccionado entre acetamida de N,N-dimetilo o pirrolidinona de N-metilo, y el agente neutralizante esta
seleccionado entre hidréxido de calcio u 6xido de calcio.

3. Un procedimiento segun se reivindica en la reivindicacién 1, caracterizado porque se afiade el agente
neutralizante con un 25% hasta un 35% de la relacion equimolar de la reaccion de neutralizacion.

4. Un procedimiento segun se reivindica en la reivindicacion 1 o 2, caracterizado porque en la etapa ii), se ajusta la
cantidad de adicion del agente neutralizante junto con un caudal de la disolucion de polimero de poliisoftaloilo
metafenilendiamina, para garantizar la adiciéon del agente neutralizante con una proporcién predeterminada.

5. Un procedimiento segun se reivindica en la reivindicacién 1 o 2, caracterizado porque en la etapa ii), el dopante
de hilatura obtenido después de la reaccién de neutralizacion contiene, en peso, poliisoftaloilo metafenilendiamina
gue varia desde 16,56% hasta 19,37%, cloruro de hidrégeno desde 2,54% hasta 5,81%, cloruro de calcio desde
0,39% hasta 4,52%, agua desde 0,13% hasta 1,47%, siendo el resto acetamida de N,N-dimetilo o pirrolidinona de N-
metilo.

6. Un procedimiento segln se reivindica en la reivindicacién 1 o 2, caracterizado porque el dopante de hilatura
obtenido en la etapa ii) tiene una temperatura en un intervalo desde 20°C hasta 80°C.

7. Un procedimiento segln se reivindica en la reivindicacion 6, caracterizado porque la temperatura del dopante de
hilatura se encuentra entre 40°C y 50°C.

8. Un procedimiento segun se reivindica en la reivindicacion 1 o 2, caracterizado porque la extrusora de dos
tornillos esta seguida directamente por una bomba de dosificacion, y esta conectada a la misma, a través de la cual
se dosifica el dopante de hilatura que contiene el cloruro de hidrégeno no neutralizado y las sales producidas por la
reaccion de neutralizacion y luego son suministrados al interior de la hilera para que sea extrudido al bafio de
precipitacion, y porque la extrusora de dos tornillos tiene una configuracion de camisa de dos etapas, en el que se
introduce agua a temperatura ambiente en una etapa frontal de la camisa para que se intercambie con el calor
generado por la reaccién de neutralizacion, y se introduce agua a temperatura constante en una etapa trasera de la
camisa para garantizar la temperatura del dopante de hilatura.

9. Un procedimiento segun se reivindica en una cualquiera de las reivindicaciones 1 o 2, caracterizado porque el
bafio de precipitacion contiene, en peso, acetamida de N,N-dimetilo desde un 30% hasta un 70%, cloruro de calcio
desde un 10% hasta un 20%, y siendo el resto agua, y porque el bafio de precipitacion tiene una temperatura en un
intervalo desde 0°C hasta 10°C.
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