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ES 2772 847 T3

DESCRIPCION
Procedimiento de produccion de fibras acrilicas

La presente invencion se refiere a un procedimiento simplificado para la produccién de fibras acrilicas; en
particular, a un procedimiento para la preparacién de una solucién de hilado para la produccién de fibras
acrilicas.

Mas especificamente, la presente invencion cae dentro del area relacionada con la produccion de fibras acrilicas,
que proporciona la preparacion de polimeros a partir de acrilonitrilo o copolimeros compuestos principalmente de
acrilonitrilo (90-99% p/p con respecto al total peso del polimero) y uno o mas de otros comondémeros en una
cantidad que genéricamente varia de 1 a 10% en peso con respecto al peso total del polimero.

Los comondmeros preferidos son, bien, moléculas vinilicas neutras tales como acrilato de metilo, metacrilato de
metilo, acetato de vinilo, acrilamida y analogos, o moléculas que tienen uno o mas grupos acidos tales como
acido acrilico, acido itaconico, estirenos y analogos sulfonados, u otros comondémeros capaces de impartir
diferentes caracteristicas fisicoquimicas al material.

Los polimeros y copolimeros preparados de este modo se someten a hilado para producir fibras que se recogen
en haces de filamentos y que son adecuadas para ser transformadas posteriormente en articulos fabricados con
diferentes técnicas de procesamiento, tanto para uso textil como técnico.

Los tipos particulares de fibra acrilica también son fibras "precursoras" para la fibra de carbono: estos son
copolimeros de acrilonitrilo de alto peso molecular y uno o mas comonoémeros, seleccionados de los descritos
anteriormente, en una cantidad que genéricamente varia de 1 a 5% en peso con respecto al peso total del
polimero. Las fibras de carbono se obtienen luego mediante un tratamiento térmico adecuado de estas fibras
"precursoras" a base de poliacrilonitrilo.

Existen varios procedimientos industriales para la preparacion de fibras acrilicas, que utilizan diferentes
procedimientos de polimerizacion e hilado.

El estado de la técnica se puede dividir y esquematizar de la siguiente manera:

A. Procedimientos discontinuos (procedimientos de dos etapas)

En los procedimientos discontinuos (por lotes) de dos etapas, el polimero se produce genéricamente en
suspension acuosa, aislado y posteriormente disuelto en un solvente adecuado para ser hilado y transformarse
en fibra, o fibra precursora, en el caso de las fibras de carbono. Los solventes mas utilizados para la preparacion
de la solucidon para hilado son: dimetilacetamida (DMCA), dimetilformamida (DMF), una solucién acuosa de
tiocianato de sodio (NaSCN) y, por ultimo, como se describid recientemente en la patente EP2894243B1,
mezclas de dimetilsulféxido (DMSOQO) con cantidades variables de agua.

B. Procedimientos continuos (procedimientos de una etapa)

En procedimientos continuos, por el contrario, la polimerizacion tiene lugar en un solvente y la solucién obtenida
de este modo se usa directamente durante el hilado sin el aislamiento intermedio del polimero. Los solventes
mas utilizados en este procedimiento son: dimetilformamida (DMF), dimetilsulféxido (DMSO), una solucion
acuosa de cloruro de zinc (ZnCl;) y una solucion acuosa de tiocianato de sodio (NaSCN).

Los procedimientos discontinuos ofrecen ventajas significativas desde el punto de vista de la gestion: las dos
etapas de polimerizacion e hilado son, de hecho, independientes y las trazas de impurezas y monémeros no
reaccionados se pueden separar facilmente del polimero mediante lavado y filtracion, antes de la etapa de
hilado.

Por consiguiente, los procedimientos de este tipo se usan mucho mas ampliamente en la practica industrial para
la produccion de fibras acrilicas y representan una proporcion sustancial de los procedimientos de produccion de
precursores para las fibras de carbono.

Los procedimientos discontinuos proporcionan, industrialmente, una etapa de secado del polimero obtenido de la
polimerizacién en suspension acuosa, realizandose dicho secado usando secadores de banda o de lecho
fluidizado. EIl polimero en forma de polvo se transporta a los silos en los que se almacena hasta el momento de
su uso. Con el fin de preparar la solucién para hilado (soluciéon de acetato), el polimero en forma de polvo se
mezcla intimamente con el solvente con modos adecuados para obtener soluciones libres de grumos y geles.
Después de la filtracién, la soluciéon de acetato finalmente se envia a la maquina de hilado. El procedimiento
anterior de acuerdo con el estado de la técnica se describe esquematicamente en la Figura 1.
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Las etapas para aislar, secar y transportar el polimero en forma de polvo, asi como la etapa para preparar la
solucién para hilado, implican equipos complejos y costosos que requieren atencién particular en términos de
seguridad, ya que en el procedimiento estan presentes polvos finos y potencialmente explosivos. Ademas, estas
etapas del procedimiento también son extremadamente desventajosas desde el punto de vista energético debido
a la presencia de unidades de secado, que genéricamente operan con aire caliente o nitrégeno, y transportan
unidades del polimero en forma de polvo.

El objetivo de la presente invencion es, por lo tanto, encontrar un procedimiento para la produccion de fibras
acrilicas que supere los inconvenientes de los procedimientos del estado de la técnica, reduzca los costes de
produccion y simplifique todo el procedimiento de preparacion de la solucion para hilado, en particular utilizando
la tecnologia de polimerizacion en suspension acuosa, pero eliminando la etapa de secado del polimero, su
transporte a los silos de almacenamiento y la posterior etapa de preparacion de la solucion para hilado a partir de
polvos.

Descripcion detallada de la invencién

El objeto de la presente invencion, por lo tanto, se refiere a un procedimiento para la preparaciéon de una solucion
para hilado homogénea para la produccion de fibras acrilicas, que comprende:

i) una etapa de preparacion de una suspension acuosa de homopolimero o copolimero de acrilonitrilo por
polimerizacién de los mondmeros en suspension acuosa, eliminaciéon de los monémeros sin reaccionar,
filtracion y lavado de la suspension acuosa obteniendo una torta de filtracion,

estando dicho procedimiento caracterizado por las siguientes etapas:

ii) la torta de filtracion que comprende polimero y agua en una proporcion que varia de 40/60 a 60/40 en
peso, preferentemente en una proporcion en peso igual a 1:1, se dispersa en una cantidad de
dimetilsulfoxido (DMSO) y posiblemente agua que varia de 2 a 6 veces el peso de la torta, dicho DMSO
esta a una temperatura que varia de 5 a 10 °C y con la posible adicion de agua en una cantidad que varia
de 0 a 10% en peso con respecto al peso total de DMSO y agua;

ii) la dispersion de polimero en agua y DMSO, obtenida en la etapa ii), se somete a una etapa de
evaporacion llevada a cabo a una temperatura que varia de 40 a 80 °C, durante un tiempo que variade 3 a
60 minutos, a una presion que varia de 1,3 a 5,5 KPa.

La torta de filtracién alimentada a la etapa i) es la pasta de agua/polimero recogida por el filtro, es decir, obtenida
de acuerdo con los procedimientos conocidos por los expertos en la técnica, por filtracién en un filtro rotativo de
la dispersion o suspension acuosa que proviene de la etapa de polimerizacion, después de la eliminacion de los
monomeros sin reaccionar, filtracion y lavado.

La etapa iii), en el que la dispersiéon de polimero en agua y DMSO obtenida al final de la etapa ii) se somete a
una etapa de evaporacion, se puede llevar a cabo en un aparato capaz de evaporar la mayor parte del agua
junto con una cierta cantidad de solvente, en tiempos cortos y a temperatura y presion reducidas, como se
describe con mayor detalle a continuacion.

Una realizacion simplificada del procedimiento, objeto de la presente invencion, se describe esquematicamente
en la Figura 2.

La solucion para hilado homogénea obtenida al final del procedimiento de acuerdo con la presente invencion esta
libre de residuos de gel y no disueltos, y puede alimentarse directamente a la linea de hilado o a un tanque de
almacenamiento.

Por lo tanto, la presente invencion permite obtener una solucién de homopolimeros o copolimeros de acrilonitrilo,
libres de gel y sin la formacién de aglomerados insolubles, manteniendo las ventajas relacionadas con la
polimerizacidon en suspension acuosa, pero eliminando las etapas peligrosas y costosas para secar el polimero,
transportando el polimero en forma de polvo a los silos de almacenamiento y posterior redisolucion en solvente
para el hilado. Por lo tanto, el procedimiento de acuerdo con la presente invencion permite que las dos etapas de
polimerizacion e hilado se integren de una manera simplificada y econémica.

Ademas, la etapa ii), realizada mediante la mezcla de DMSO acuoso con el polimero humedo, permite obtener
una distribucién particular del solvente sobre el polimero, lo que facilita la imbibicién intima del polvo con el
solvente, evitando la formacién de conglomerados que son dificiles de dispersar y solubilizar y, al mismo tiempo,
optimizar la formaciéon de una suspension fina y homogénea, como se describe en el documento de patente EP
2894243.
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En la presente descripcion, el término polimero se refiere en general a ambos homopolimeros obtenidos a partir
de acrilonitrilo y también a copolimeros a partir de acrilonitrilo y uno o mas de otros comonémeros.

En particular, los polimeros son polimeros de alto peso molecular, con un peso molecular que varia de 80,000 a
200,000 Da, o polimeros de peso molecular medio, con un peso molecular que varia de 40,000 a 55,000 Da.

En el procedimiento de acuerdo con la presente invencion, la torta de filtracion alimentada a la etapa ii) es una
pasta de polimero y agua que tiene una composicion que varia de 40/60 a 60/40 en peso de los dos
componentes, que esta a una temperatura que varia de aproximadamente 50-60 °C. Una mezcla de polimero y
agua en una proporcion de 1:1 es aun mas preferida.

En la etapa ii) del procedimiento de acuerdo con la presente invencion, el DMSO se usa a una temperatura que
varia de 5 a 10 °C, preferentemente igual a 10 °C, posiblemente con la adicion de agua en una cantidad que
varia de 0 al 10%, preferentemente del 2 al 8%, incluso mas preferentemente del 3 al 7% en peso con respecto
al peso total de DMSO y agua. La torta de filtracion se dispersa en una cantidad de dimetilsulféxido (DMSO) y
posiblemente agua, que varia de 2 a 6 veces, preferentemente de 3 a 5 veces, el peso de la torta obtenida al
final de la etapa i). Bajo estas condiciones, el DMSO no muestra ninguna caracteristica del solvente hacia el
polimero, pero, al entrar en contacto con las particulas sélidas, también dentro de los mismos granulos de
polimero, las imbuye de manera homogénea, permitiendo la disolucion de las particulas sdélidas en la etapa de
evaporacion iii) posterior (calentamiento y concentraciéon), con la formacion de una solucién para hilado
homogénea, libre de grumos y/o geles poliméricos no disueltos dificiles de dispersar y solubilizar.

La etapa de evaporacion iii) se lleva a cabo a una temperatura que varia de 40 a 80 °C, preferentemente de 50 a
70 °C, durante un tiempo que varia de 3 a 60 minutos, preferentemente de 10 a 40 minutos, a una presién en el
intervalo de 1,3 a 5,5 KPa, preferentemente de 1,3 a 2,7 KPa.

Como se indicd anteriormente, la etapa de evaporacion iii) permite que la mayor parte del agua se evapore junto
con una cierta cantidad de DMSO, en tiempos cortos y a una temperatura y presion reducidas: la combinacién de
condiciones de temperatura, presion y tiempo dentro de los intervalos indicados anteriormente, deben ser tales
que aseguren que se obtenga una evaporacion igual al 35-70% en peso de la etapa iii) con respecto al peso de
la dispersion que alcanza la etapai iii) y una solucién para hilado homogénea que contenga del 16 al 25% en peso
de polimero, del 1 al 4% en peso de agua y del 74 al 80% en peso de DMSO.

La etapa de evaporacion de la dispersion/suspension de polimero, agua y DMSO se puede llevar a cabo
convenientemente en un aparato adecuado para la concentracion de la suspension calentando a presion
reducida. Dicho aparato puede ser un evaporador de pelicula delgada (TFE) o un polimerizador horizontal del
tipo utilizado para la produccion de PET (finalizador) o una amasadora y mezcladora (soplador), que operan a
una temperatura que varia entre 40 y 80 °C y una presion que varia de 1,3 a 5,5 KPa.

Una ventaja adicional del procedimiento de acuerdo con la presente invencion reside en la cantidad especifica de
agua contenida en la solucion que, posteriormente, se alimenta a la etapa de hilado: el porcentaje de agua
presente en el procedimiento de preparacion de la solucidn homogénea para la produccion de fibras acrilicas de
acuerdo con la presente invencion es, de hecho, absolutamente compatible con las tecnologias de hilado de
fibras acrilicas, ya sea de acuerdo con la tecnologia de hilado en seco o hiumedo o con la tecnologia DJWS
(hilado en humedo por chorro seco o espacio de aire) y, por lo tanto, no es necesario eliminar completamente el
agua de la solucion destinada al hilado.

Esta operacion, es decir, la eliminacion de agua, se puede efectuar en cualquier caso si se va a obtener una
soluciéon homogénea libre de agua, o con un contenido de humedad reducido. Ademas, la presencia de
pequefios porcentajes de agua en las soluciones para hilado para fibras acrilicas, facilita la compatibilizacion de
la solucién con el bafio de coagulacion, lo que conduce a una fibra libre de vacuolas y grietas. Estas
caracteristicas son particularmente ventajosas en la produccién de precursores para fibras de carbono o fibras
textiles que tienen un buen brillo y una estructura compacta.

El procedimiento para la preparacion de la solucién para hilado homogénea para la produccion de fibras acrilicas
de acuerdo con la presente invencion comprende preferentemente la preparacion de polimeros, tales como
homopolimeros a partir de acrilonitrilo o copolimeros compuestos predominantemente de acrilonitrilo (90-99% en
peso con respecto al peso total del polimero) y uno o mas de otros comondmeros en una cantidad que
genéricamente varia del 1 al 10% en peso con respecto al peso total del polimero.

Los comondmeros preferidos son compuestos vinilicos neutros tales como acrilato de metilo, metacrilato de
metilo, acetato de vinilo, acrilamida y similares, y también compuestos que contienen uno o mas grupos acidos
tales como acido acrilico, acido itacénico, estirenos sulfonados y similares, u otros comondmeros capaces de
conferir diversas caracteristicas fisicoquimicas al material.
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Los tipos particulares de fibra acrilica son fibras "precursoras" para fibra de carbono: estos son copolimeros de
acrilonitrilo de alto peso molecular (80,000-200,000 Da) (90-99% en peso con respecto al peso total del
copolimero) y uno o mas comonomeros, seleccionados entre los descritos anteriormente, en una cantidad que
genéricamente varia del 1 al 5% en peso con respecto al peso total del copolimero.

La solucién para hilado o solucién de acetato obtenida de este modo se puede usar inmediatamente para
alimentar una linea de hilado apropiada o puede almacenarse en tanques calentados.

Como se indicé anteriormente, para ilustrar el procedimiento de acuerdo con el estado de la técnica, se hara
referencia al esquema de planta descrito en la Figura 1 en el que el polimero que proviene del reactor de
polimerizacion 1 en forma de suspension en agua, después del tratamiento en una columna de extraccion 2 para
eliminar los mondmeros sin reaccionar, se lava y se filtra en un filtro de vacio rotativo 3. El polimero en forma de
polvo se transporta a los sitios de almacenamiento 14, a través de una unidad de secado 12, que genéricamente
funciona con aire caliente o nitrégeno, y posteriormente a través de la linea 13. El solvente se alimenta por medio
de un husillo u otro dispositivo de transporte 15 a un elemento de mezcla 16, al que también llega el polimero
desde el sitio de almacenamiento 14.

En el mezclador 16, el polimero en forma de polvo se dispersa en el solvente y la suspensioén de polimero
obtenida de este modo se alimenta a un tanque de almacenamiento 17 y se transforma en una solucion para
hilado por medio del intercambiador 18. La solucién se envia luego a una bateria de prensas de filtro 19, con
panos de selectividad de 40 ym a 5 ym para la eliminaciéon de particulas no disueltas. La solucion de acetato
obtenida de este modo se alimenta, a través de la linea 20, a la linea de hilado o al tanque de almacenamiento
(no mostrado en la Figura 1).

Con el fin de ilustrar una realizacion del procedimiento de acuerdo con la presente invencion, a continuacioén, se
hace referencia al esquema de planta representado en la Figura 2, en el que el procedimiento puede llevarse a
cabo de modo continuo o discontinuo, preferentemente de modo continuo.

El polimero procedente del reactor de polimerizacion 1 en forma de suspension en agua, después del tratamiento
en una columna de separacion 2 para eliminar los monémeros sin reaccionar, se lava y se filtra en un filtro de
vacio rotativo 3, lo que resulta en una torta compuesta de polimero y agua que pasa de la etapa i) a la etapa ii)
del procedimiento de acuerdo con la presente invencion. De acuerdo con el objeto de la etapa ii) del
procedimiento de acuerdo con la presente invencion, la torta se transfiere luego a un tanque agitado 4 en el que
la mezcla que consiste en DMSO y agua, mantenida a una temperatura de 10 °C, se alimenta a través de la linea
5 La suspension resultante se mantiene bajo agitacion a 10 °C durante 15 minutos y luego se alimenta a un
evaporador 6, operando a una presion de 2 KPa (15 mmHg) con una temperatura en la salida igual a 70 °C para
llevar a cabo la etapa iii) del procedimiento de acuerdo con la presente invencion.

La mayor parte del agua y parte del DMSO se recuperan a través de una unidad de recuperacion de solvente 7,
mientras que la solucion que contiene polimero, agua y DMSO se alimenta a través de la linea 8, en sucesion, a:

- un intercambiador de calor de haz de tubos 9;

- un mezclador estatico para homogeneizacion (no mostrado en la Figura 2);

- una bateria de prensas de filtro con pafios de selectividad que varian progresivamente de 40 um a 5 pm
para eliminar cualquier particula no disuelta, indicada con el nimero 10.

La solucién para hilado homogénea obtenida de este modo se alimenta, a través de la linea 11, a la linea de
hilado o a un tanque de almacenamiento (no mostrado en la Figura 2).

Ejemplos

Algunas realizaciones del procedimiento de acuerdo con la invencién se proporcionan a continuaciéon con fines
ilustrativos, pero no limitativos.

Ejemplo 1

Disolucién de un copolimero acrilico de alto peso molecular (MW = 75,000-100,000) que consiste en acrilonitrilo
(96% en peso con respecto al peso total del polimero) y el par de acrilato de metilo - &cido itacénico (4% en peso
con respecto al peso total del polimero).

El polimero procedente del reactor de polimerizacion en forma de suspension en agua, después del tratamiento
en una columna de extraccion para la eliminaciéon de los mondmeros sin reaccionar, se lavo y filtrd en un filtro de
vacio rotativo proporcionando una torta que consiste en polimero (57% en peso) y agua (43% en peso).

Se transfirieron 70 kg de esta torta a un tanque agitado y se afiadieron 400 kg de una mezcla que consiste en
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DMSO (93%) y agua (7%) mantenida a una temperatura de 10 °C. La suspension resultante se mantuvo bajo
agitacion a 10 °C durante 15 minutos y luego se alimenté a un evaporador de pelicula delgada (descripcion de
TFE) que opera a una presion de 2 KPa (15 mmHg), con una temperatura de salida igual a 70 °C. Se
recuperaron y condensaron 254 kg de un liquido que consistia en agua y DMSO, y se enviaron a la unidad de
recuperacion de solvente, y se obtuvieron 216 kg de una solucion, que contenia 40 kg de polimero, 4,2 kg de
agua y 171,8 kg de DMSO. Esta solucion fue luego alimentada, en sucesion, a:

- un intercambiador de calor de haz de tubos;

- un mezclador estatico para homogeneizacion;

- una bateria de prensas de filtro con pafios de selectividad que varian progresivamente de 40 um a 5 pm
para eliminar cualquier particula no disuelta.

La solucién de acetato producida de este modo se caracteriza por una viscosidad a 70 °C de 320 poises. La
viscosidad se midi6 por medio de un viscosimetro rotativo Haake "ROTOVISCO" con un rotor MCV2 y una célula
termostatizada.

La calidad de la solucién para hilado obtenida estd determinada por la ausencia de impurezas tales como
particulas de polimero y geles no disueltos. Estas impurezas se vuelven mas espesas en los orificios de la hilera
de extrusion, lo que pone en peligro la calidad de la fibra producida.

El procedimiento para determinar la calidad de la solucién para hilado es la prueba de filtrabilidad.

La prueba consiste en determinar la tasa de obstruccion en un pafio estandar (SEFAR-Nytal 5 ym) de la solucion
de acetato bajo examen.

En la practica, la prueba de filtrabilidad se lleva a cabo en equipos que comprenden (véase la Figura 3):

- un tanque de preparacion de la suspension o tanque de almacenamiento de la solucion de acetato (3') con
una camisa de regulacion de termostato (4');

- una bomba de engranajes para dosificacion (6');

- un intercambiador de calor de tubo revestido (7') alimentado con una solucién de glicol/agua (longitud 1,400
mm, volumen 90 ml)

- un intercambiador de calor de tubo revestido (8') alimentado con agua a 50 °C para la regulaciéon del
termostato de la solucién de acetato;

- un manémetro (11');

- un bloque de filtro (12') (pafio SEFAR-Nytal 5 pm).

La Figura 3 también indica el motor con 1', el agitador con 2' y el motor de la bomba dosificadora equipada con
un servo adaptador del tipo "stober", con 5'.

La solucioén para hilado se alimenté al tanque 3' y luego se calentd por medio de una mezcla de glicol/agua a 70
°C a través del intercambiador 7' con un caudal de la bomba de 27 cm3min (tiempo de residencia de 3,3 min). La
solucién de acetato se enfrio luego a 50 °C por medio del intercambiador conectado al bafio de agua termostatico
8'. La solucion de acetato enfriada luego paso a través del bloque de filtro, en el que se detecto la presion por
medio del mandémetro. La tasa de obstruccion del filtro se evalué mediante el aumento de presién como AP en
KPa/h.

En el presente ejemplo, el aumento de AP en el equipo de control resulté ser igual a 40,53 KPa/h. Este aumento
de presiéon corresponde, en una situacion industrial, a corregir las condiciones de operacion de la linea; este
valor, de hecho, proporciona un bloqueo del sistema debido a la obstruccion del filtro prensa con pafios de 5 um,
después de 150 h (6,25 dias); por lo tanto, un valor de 150 horas es un indice de garantia de continuidad de
hilado en condiciones 6ptimas.

La solucion de polimero en solvente obtenida de este modo se alimentd a una linea de hilado para precursores
de fibras de carbono.

Durante el procedimiento de hilado, las hileras de extrusién, sumergidas en un bafio de coagulacién que consiste
en una mezcla de agua y DMSO, generaron una fibra compacta, perfectamente redonda, libre de grietas. La fibra
obtenida de este modo se lavd con agua desionizada para eliminar el solvente residual, se estird6 en varias
etapas en agua hirviendo durante aproximadamente 8 veces la longitud inicial, se secé sobre rodillos calientes y
se recogio en carretes. Los haces de filamentos obtenidos estan compuestos de fibras con un diametro de
aproximadamente 12 micrémetros (igual a un titulo de aproximadamente 1 dtex), una tenacidad promedio de 60
cN/Tex y un alargamiento final de aproximadamente 15%, medido en un dinamémetro de células 10N Instron
5542 de conformidad con el procedimiento ASTM D-3822, demostrando ser adecuado para ser transformado en
fibras de carbono.
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Ejemplo 2

Disolucién de un copolimero acrilico de peso molecular medio (MW, = 40,000-55,000) para uso textil, compuesto
de acrilonitrilo y acetato de vinilo (93/7 en peso con respecto al peso total del polimero).

El polimero procedente del reactor de polimerizacion en forma de suspension en agua, después del tratamiento
en una columna de extraccion para la eliminaciéon de los mondmeros sin reaccionar, se lavo y filtré en un filtro de
vacio rotativo proporcionando una torta que consiste en polimero (49% en peso) y agua (51% en peso).

Se transfirieron 100 kg de esta torta a un tanque agitado y se afiadieron 300 kg de una mezcla que consiste en
DMSO (93%) y agua (7%) mantenida a una temperatura de 10 °C. La suspension resultante se mantuvo bajo
agitacion a 10 °C durante 15 minutos y luego se aliment6 a un evaporador de pelicula delgada que opera a una
presion de 2 KPa (15 mmHg), con una temperatura de salida igual a 70 °C. Se recuperaron 167 kg de un vapor
compuesto de agua y DMSO, que, después de la condensacion, se envio a la unidad de recuperacion de
solvente. Se obtuvieron 233 kg de una solucidn, que contenia 49 kg de polimero, 5,8 kg de agua y 178,2 kg de
DMSO.

La solucién de acetato producida de este modo se caracteriza por una viscosidad a 70 °C de aproximadamente
280 poises.

La solucion para hilado obtenida esta libre de impurezas, tales como particulas de polimero y geles no disueltos.

El procedimiento utilizado para medir la viscosidad es el mismo que el indicado en el Ejemplo 1 y el
procedimiento para determinar la calidad de la solucidon para hilado es el ensayo de filtrabilidad, como se
describe en el Ejemplo 1.

En este ejemplo, el aumento de AP en la prueba efectuada en el equipo de la Figura 3 resulto ser igual a 25,33
KPa/h. Este aumento de presion corresponde a la obstruccién completa de la prensa de filtros con pafios de 5
pm cada 272 horas, igual a 11,3 dias, un valor aceptable desde el punto de vista operativo de la linea de
produccion.

La soluciéon de polimero en solvente producido de este modo se alimenté a una linea de hilado para fibras
textiles; las hileras de extrusién, sumergidas en un bafio de coagulacién que consiste en una mezcla de
agua/solvente, generan fibras libres de grietas. Las fibras se lavaron en agua desionizada, se estiraron durante
aproximadamente 5 veces la longitud inicial, se secaron sobre rodillos calientes y se rizaron en una maquina
prensadora. Las tiras de fibra recolectadas en los haces de filamentos (haces de fibras) de aproximadamente
110 g/m (Ktex) se sometieron a vapor para obtener fibras con un denier de 3,3 dtex, una tenacidad igual a
aproximadamente 28 cN/tex y un alargamiento final igual a aproximadamente 35%, medido en un dinamémetro
de células 10N Instron 5542 de conformidad con el procedimiento ASTM D-3822. Una fibra con estas
caracteristicas demostré ser adecuada para transformarse en articulos fabricados con ciclos textiles tipicos de
fibra acrilica.

La Tabla 1 a continuacién indica los datos numéricos para otras tres pruebas de produccién de una solucién para
hilado, realizadas de acuerdo con el procedimiento descrito en el Ejemplo 1.

Tabla 1
Prueba Torta Solvente Peso Solucion de_acetato Evaporado
total producida
Polimero | Agua DMSO Agua K Polimero | Agua DMSO Agua DMSO
kg kg kg kg 9 kg kg kg kg kg
3 200 150 1860 140 2350 200 12 1058 278 802
571% 42,9% | 93,0% 7% 15,7% 0,9% 83,3% | 25,7% 74,3%
4 200 185 1400 100 1885 200 40 960 245 440
51,9% 8,1% 93,3% 6,7% 16,7% 3,3% 80,0% | 358% | 64,2%
5 200 210 1900 100 2410 200 40 830 270 1070
48,8% 51,2% | 95,0% 5% 18,7% 3,7% 776% | 20,1% 79,9%
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REIVINDICACIONES

Un procedimiento de preparacion de una solucién para hilado homogénea para la produccion de fibras
acrilicas, que comprende:

i) una etapa de preparacion de una suspension acuosa de homopolimero o copolimero de acrilonitrilo
a través de la polimerizacién de mondémeros en suspension acuosa, eliminacion de los monémeros sin
reaccionar, filtracion y lavado de la suspension acuosa, obtencién de una torta de filtracion,

estando dicho procedimiento caracterizado por las siguientes etapas:

ii) la torta de filtracion que comprende polimero y agua en una proporcién que varia de 40/60 a 60/40
en peso, preferentemente en una proporciéon en peso igual a 1:1, es dispersada en una cantidad de
dimetilsulféxido (DMSO) y posiblemente agua que varia de 2 a 6 veces el peso de la torta, dicho
DMSO esta a una temperatura que varia de 5 a 10 °C y con la posible adicion de agua en una
cantidad que varia de 0 a 10% en peso con respecto al peso total de DMSO y agua;

iii) la dispersion de polimero en DMSO y agua, obtenida en la etapa ii), es sometida a una etapa de
evaporacion, llevada a cabo a una temperatura que varia de 40 a 80 °C, preferentemente de 50 a 70
°C, durante un tiempo que varia de 3 a 60 minutos, preferentemente de 10 a 40 minutos, a una
presiéon que varia de 1,3 a 5,5 KPa, preferentemente de 1,3 a 2,7 KPa.

El procedimiento de acuerdo con la reivindicacion 1, en el que la torta de filtracion alimentada en la etapa ii)
es una pasta de polimero y agua en una proporcion que varia de 40/60 a 60/40 en peso, preferentemente
en una proporcion en peso igual a 1:1, que esta a una temperatura de 50-60 °C.

El procedimiento de acuerdo con una o mas de las reivindicaciones precedentes, en el que en la etapa ii), el
DMSO esta a una temperatura igual a 10 °C.

El procedimiento de acuerdo con una o mas de las reivindicaciones precedentes, en el que en la etapa i) se
agrega agua al DMSO en una cantidad que varia del 2 al 8%, incluso mas preferentemente del 3 al 7% en
peso con respecto al total peso de DMSO y agua.

El procedimiento de acuerdo con una o mas de las reivindicaciones precedentes, en el que en la etapa i), la
torta de filtracion se dispersa en una cantidad de dimetilsulféxido (DMSO) y posiblemente agua, que varia
de 3 a 5 veces el peso de la torta obtenida al final de la etapa i).

El procedimiento de acuerdo con una o mas de las reivindicaciones precedentes, en el que se obtiene un
evaporado igual al 35-70% en peso con respecto al peso de la dispersion alimentada a la etapa iii) a partir
de la etapa de evaporacion iii), junto con una solucién para hilado homogénea que contiene del 16 al 25%
en peso de polimero, del 1 al 4% en peso de agua y del 74 al 80% en peso de DMSO.

El procedimiento de acuerdo con una o mas de las reivindicaciones precedentes, en el que el copolimero
de acrilonitrilo esta compuesto de acrilonitrilo en una cantidad que varia del 90 al 99% en peso con respecto
al peso total del copolimero y uno o mas comonémeros en una cantidad que varia del 1 al 10% en peso con
respecto al peso total del copolimero.

El procedimiento de acuerdo con una o mas de las reivindicaciones precedentes, en el que los
comonomeros se seleccionan de compuestos de vinilo neutros, tales como acrilato de metilo, metilacrilato
de metilo, acetato de vinilo, acrilamida; compuestos que contienen uno o mas grupos acidos tales como
acido acrilico, acido itaconico, estirenos sulfonados.

El procedimiento de acuerdo con una o mas de las reivindicaciones precedentes, en el que los polimeros
son polimeros de alto peso molecular, variando dicho alto peso molecular de 80,000 a 200,000 Da, o
polimeros de peso molecular medio, variando dicho peso molecular medio de 40,000 a 55,000 Da.
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