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FIBRAS A BASE DE ALCOHOL POLIVINILICC Y PROCESOS DE
PRODUCCION DE LAS MISMAS

CAMPO DE LA INVENCION

La presente invencién se refiere a fibras a base de
alcohol polivinilico (posteriormente aqui abreviadas como
APV}, y mas particularmente, a fibras a base de APV,
excelentes como refuerzos para materiales hidraulicos, un
proceso para la produccidén de las fibras a base de APV y
refuerzos para materiales hidraulicos, que comprenden a

las fibras a base de APV.
ANTECEDENTES DE LA INVENCION

Los asbestos han sido ampliamente usados para el
refuerzo de produétos formados de cemento. Sin embargo,
el uso de los mi;mos estéd ahora siendo regulado, debido a
que se han reportado que los asbestos pueden causar

padecimientos humanos. Por lo tanto, se han ensayado

varios materiales como substitutos para asbestos. Entre

las fibras de propésitos denerales, la demanda de fibras
a base de APV como substitutos para asbestos esta
creciendo réapidamente en el campo de las fibras
reforzadas de cemento, debido a su alta tenacidad, alta
elasticidad, alta adhesividad al cemento y alta
resistencia alcalina.

Se han producido fibras a base de APV, por ejemplo,

mediante etapas secuenciales de rotacién en humedo, de
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una solucién de APV ‘acuosa a temperatura ambiente, en un
banfio de coagulacidén que contiene sal inorgéanica .
deshidratada, rodillec de extraccidn, extraccidn en humedo
bajo calentamiento, y extraccidn en seco. Este método de
rotacién es simple y se puede realizar en un aparato
compacto. Ademas, puesfo que el hilado se seca o se
egtrae por calor con deshidratacidn, las sales
inorganicas coagulantes contenidaé agui, se adjuntan a
estas, el hilado”a introducirse en la etapa de secado
tiene un contenido de agua reducido, con ello, se
facilita la etapa de secado y se elaboran las fibras.
Ademas, el método es adecuado para la produccién en masa,
debido a que el secado se realiza eficientemente y se
puede incrementar la fineza del hilado {(grado de
coleccién,-denier £otal). Puesto que las fibras obtenidas
tienen una seccién transversal eliptica parecida a un
capullo, es decir,‘una secciédn transversal circular
aplanada (una circularidad seccional de aproximadamente
35 hasta 50%), las fibras presentan excelente adhesividéd

a la matriz, tal como materiales hidrédulicos. Asi, las

‘fibras a base de APV, tienen una forma de seccién

transversal adecuada como refuerzo.

Sin embargo, en los métodos conocidos, la proporcién
de extraccién estd limitada tan baja como aproximadamente
B veces la longitud original, y la firmeza de la fibra es
mayor a aproximadamente 7 g/d. La razén de esta
desventaja ha sido considerada como sigue. Las fibras
obtenidas por el proceso anterior, tienen ﬁna estructura

de dos capas de una capa de superficie densa y una capa
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de centro relativamente gruesa, debido a la
deshidratacién rapida en el bafio de coagulacién, y como
un resultado del mismo, la orientacidén y la -
cristalizacidén no proceden, esperando el grado en la
etapa de extraccién. Por lo tanto, se ha examinado la
produccién de fibras a base de APV, que no tienen una
estructura de centro superficial.

Por ejemplo, se‘propone un método para producir las
fibras con una estructura interna uniforme, en la cual,
la estructura de centro superficial es destruida al lavar
suficientemente el hilado con agua y agitandolo 'en la
etapa de rotacidén, para producir fibras a base de APV.

Sin embargo, puesto que el hilado a partir de la
etapa de lavado contiene una gran cantidad de agua, 1la
etapa de secado llega a consumir energia y la adhesién
entre las fibras individuales es similarmente al que
ocurre debido a la accién combinada del calor para el
secado y agqua en las fibras. Debido a la dificultad del
secado, el tamafio del hilado (grado de coleccidén, denier
total), no puede elaborarse tan largo, y.es dificil
incrementar la velocidad de produccién. Es necesario
adicionalmente} usar un aparato de lavado y secado de
gran tamafio, incrementando con ello, los costos de
produccién.

También se probone un método, en el cual, una
solucién de hilado de APV que disuelve el Acido bérico y
el borato y un acido para controlar el pH, se someta a
extrusidén en un bafio de coagulacidédn que contiene &alcali,

saturado con sales, y las fibras resultantes sean
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extraidas por rodillos, neutralizadas, lavadas con agua
hasta que el contenido del acido bérico residual
disminuya a un nivel propuesto o inferior, se seque y se
extraiga por secado con calor, a una proporcioéon de
extraccidén superior, En este método, el &cido bérico o el
borato en la solucién de hilado, sé enlaza al grupo
hidroxilo del polimero APV débilmente, para formar un gel
antes de que la solucidén del hilado se deshidrate y se
coagule en el bafio de coagulacién.

Por lo tanto, se puede prevenir la estructura
radialmente diferente debido a la coagulacién
deshidratante rapida, es decir, la estructura Qel centro
superficial. Como un resultado del mismo, las fibras de
hilado pueden ser extraidas eficientemente a una
proporcién de extraccién alta, con ello, produciendo
fibras de alta tenacidad.

Sin embargo, este método requiere de un aparato a
gran escala, y las fibras obtenidas tienen seccién
cercanamente transversal (circularidad seccional grande).
Por lo tanto, la adhesividad de las fibras con la matriz
no es suficiente y el paso de las propiedades de las
fibras a través de las etapas tales como una etapa de
hilado y la etapa de entretejido se deteriora debido a
que se incrementa la rigidez. La Solicitud de Patente
Japonesa No. 1-298208, propone un método de producir
fibras que tienen una circularidad seccional pequeifia,
mediante el incremento de la temperatura del bafic de
coagulacién. Sin embargo, puesto que la sal inorganica es

substancialmente completamente removida por el lavado con
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agua en la etapa de lavado antes de la etapa de secado, ¥y
la estructura del nicleo de la piel no se forma, la
adhesividad de las fibras ocurre como en el método de la
Solicitud de Patente Japonesa No. 62-289607, y las
fibras son insuficientes en dispersibilidad en agua

debido a la adhesividad.
BREVE DESCRIPCION DE LA INVENCION

En vista de los problemas anteriores en la técnica
anterior, un objeto de la presente invencidn, es
proporcionar fibras a base de APV de costos de produccién
bajos, debido a su alta productividad, la cual presente
propledades excelentes CcOomo refuerzos, tal como alta

firmeza mecédnica, resistencia a la : adhe51v1dad de las

fibras y una circularidad seccional pequefia, un proceso

para la producc1bn de las fibras a base de PVA y

- = w e s wm e ow - —————

refuerzos para los materlales hldraullcos hechos de

flbras a base de APV

Asi, en un primer aspectoc de la presente invencién,
se proporciona un fibra a base de alcohol polivinilico
estructurada de nuclec de piel, que tiene una tenacidad
individual de fibra de Q.ELB o mayor, un médulo inicial

de 170 g/D o mayor, una circularidad seccional de 57% o

menor, y un contenido total de acido borico y sus sales
.-._‘_-_- v

de 0.4% en peso O menores.
En un segundo aspecto de la presente invencién, se
proporciona un refuerzo para materiales hidraulicos, los

cuales comprenden una fibra a base de alcohol
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polivinilico estructurada de centro superficial, descrita
anteriormente.

En un tercer aspecto de la presente invencidén, se
proporciona un proceso para producir una fibra a base de
alcohol polivinilico, estructurada de un centro’
superficial, que comprende una etapa de hiladé en humedo
o0 de hilado humedo en seco, de una solucién de hilado
acuoso gque contiene un polimero a base de alcochol
pelivinilico en un bafio de coagulacién que compreﬁde una
solucién acuosa que contiene una sal inorganica capaz de
deshidratar y coagular la solucién de hilado para formar
un hilado y al menos, etapas subsecuentes de extraccién y
secado del hilado resultante, caracterizado en gque el
proceso ademds comprende una Ultima etapa de lavado del
hilado después de tomar el hilado del bafio de coagulacién
y antes de introducir en hilado en la etapa de secado,

siendo regulado dentro de un rango de 1 a 20% en peso.
DESCRIPCION DE LAS MODALIDADES PREFERIDAS

La tenacidad de la fibra individual de la fibra a
base de APV es de 9 g/D o mayor, preferiblemente de 10
g/D o mayor, y mAds preferiblemente de 11 ¢/D o mayor, y
el médulo inicial es de 170 g/D o mayor, Yy mas '
preferiblemente de 200 g/D o mayor. Cuando la firme:za
mecAnica de la fibra es también pobre, no se presenta un
efecto suficiente como el.refuerzo. El mas preferible,
mayor tenacidad y mbédulo inicial. A pesar de que la

firmeza y el médulc inicial no tienen limites superiores
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particulares, la tenacidad de la fibra es de 30 g/D o
menor, y el mdédulo inicial es de 500 d/D o menor.

La circularidad seccional de la fibra a base de APV
es de 57% o menor, preferiblemente 55% o menor, mas
preﬁeriblemente 50% o menor y mas preferiblemente 45% o©
menor. Cuando la circularidad seccional es excesivamente
mayor, las propiedades de refuerzd no son presentadas
suficientemente, debido a que la adhesividad reducida a
la matriz y a la procesabilidad en el hilado, entretejido,
etc., se deteriora debido a que se incrementa la rigidez.
En vista de las propiedades mecénicas, la circularidad
seccional es preferiblemente 20% o mayor y mas
preferiblemente 25% o mayor.

La fineza de la fibra a base de APV no esta
particularmente limitada, y las fibras tienen una fineza
de fibra individual de 0.1 a 1,000 D, preferiblemente de
0.1 a 100 D se prefieren usar.

La presente invencién se caracteriza en la
produccién de fibras a base de APV, gque tienen excelentes
propiedades, eficientemente a bajo costo. Para alcanzar
estas caracteristicas, es necesario que las fibras a base
de APV tengan estructuras de centro superficial. Puesto
que un método de produccién incapaz de formar una
estructura de centro superficial, requiere un aparato a
gran escala y operaciones complicadas, el objeto de 1la
presente invencién no puede ser alcanzado en tal método.
La estructura de centro superficial hace a las fibras
resistentes a la adhesién y proporciona fibras de alta

calidad gue tienen excelente dispersabilidad en agua. La
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adhesién de las fibras reduce la calidad aparente y
previene a las fibras a base de APV de ser uniformemente
dispersadas en agua cuando se agregan a un soporte o
materiales hidraulicos como refuerzos.

En la presente invencidén, en la seccidn transversal
de una fibra a base de APV bajo el microscépio optico, |
una porcibdn periférica exterior brillante, es referida
como la porcidn superficial y una porcidn central
relativamente obscura es referida como la porcidén centro.
EN otras palabras, una fibra que tiene porciones
brillantes y obscuras en la seccidén transversal cuando se
observa bajo el microscépio o6ptico, es una fibra
estructurada de un centro superficial. La fibra
estructurada de centro superficial, tiene una densidad
tan baja como 1.28 g/cm® o inferior y tan baja como 1.27
g/cm3 o inferior, en un caso particular, mientras la
densidad de una fibra que no tiene una estructura de
centro superficial es de aproximadamente 1.30 g/cm’® o
superior. Por lo tanto, la presencia de una estructura de
centro superficial, puede ser juzgada también a partir de
la densidad de 1la fibra.

El método de produccién de las fibras a base de APV
de la presente invencidén no estd particularmente limitado,
y las fibras a base de APV pueden ser eficientemente
producidas por métodos conocidos de hilado en humedo,
usando aparatos conocidos a bajo costo. Un método
preferido para la produccidédn de fibras a base de APV de
la presente invencidén, serd descrito posteriormente en

detalle.
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Ademas de APV, cualgquier polimero a base de APV
puede ser usado para la produccidén de las fibras a base
de APV de la presente invencidén. Por ejemplo, los
polimeros a base de APV gue tienen una cadena principal ¥y
cadenas lateralgs modificadas con un mondémero en lugar de
un alcohol polivinilico o un polimeroc del mismo, o
polimeros a base de APV que contiene otro mondémeroc de
vilino tal como etileno, &cido itacénico, acido acrilico
y ésteres acrilicos, son también usables. El contenido
del comondémero en el polimero a base de APV es
preferiblemente 20% por mol o mencs, debido a que 1la
resistencia a la ebullicién del agua es buena. Los
polimeros a base de APV que tienen porciones
sindiotacticas en la misma cadena principal, pueden
también ser usados.

El promedic del grado-de polimerizacién de APV y
los polimeros a base de APV (aqui posteriormente
referidos simplemente como “polimero PVA”)} es
preferiblemente de 4,000 o menos y mads preferiblemente de
3,000 ¢ menos, en vista de la facilidad de manipulacién
de la solucidn de hilado y el costo de producciédn, y
preferiblemente 500 o mds, en vista de la firmeza de la
fibra y la resistencia al agua caliente. El grado de
saponificaciébn es preferiblemente 96 mol % o mads, y mas
preferiblemente 99 a 100% en vista de la resistencia al
agua caliente y las propiedades mecéanicas.

El polimero de APV se disuelve en un solvente
adecuado para preparar una solucién de hilado. Se puede

asar como el solvente, el agua o un solvente organico tal
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como dimetilsulféxido. E1 agua es preferible en vista de
los costos de produccién y faciles operaciones. A pesar
que dependiendo del grado de polimerizacién del polimero,
la concentracidén del polimero de APV en la solucién del
hilado es preferiblemente 5 a 40% en peso, y mas
preferiblemente de 10 a 30 % en peso. Puesto que las
fibras de ata tenacidad estan propuestas en la presente
invencién, son preferibles Dbajas concentraciones debido
a que las cadenas moleculares del polimero son menos
enredadas y la fibra resultante puede ser extraida a una
proporcidén de extraccién superior. Sin embargo, una
concentracién excesivamente menor del polimerco de APV
resultg en un productividad pobre y fineza desigual de
las fibras individuales (denier diferente). Por lo tanto,
la concentracidén deberd ser adecuadamente ajustada.
Otros aditivos pueden ser agregados también a la
solucién de hilado, cuando sea necesario. Por ejemplo,
uno o mas activadores de la superficie diferentes o
substancias inorganicas, pueden ser agregadas a la
solucidn de hilado para extender el tiempo de vida de un
hilado perdurable o asegurar la extraccién estable. La.
adicién de cantidad es preferiblemente 20% en peso o
menos y mas preferiblemente de 0.1 a 5% en peso para
evitar la produccidén de fibras de coagulacidén de
deshidratacién defectuosa. Cualquiera de los.activadores
de la superficie no nidnicos, activadores de la
superficie aniénicos, activadores de la superficie
catiédnicos y activadores anfotéricos, pueden ser usados.

A pesar de que dos o mas activadores de la superficie
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diferentes, pueden ser usados en combinacién, una
combinacién que forma precipitados da como una
combinacidén de un activador de la superficie aniénico y.
un activador de la superficie catidénico, deberd evitarse.
Son preferiblemente usados_los activadores de la
superficie no idnicos.

La adicién de acido bérico o sales del mismo a la
solucidén de hilado es tolerable en la prevencidn tan
lejos como la adicibén no afecte adversamente la formacién
de una estructura de centro superficial. Sin embargo, una
cantidad de adicién incrementada no es preferible en
vista del mejoramiento de la dispersabilidad del agua y
la prevencién de adhesividad de las fibras a causa de que
la formacién de la estructura de centro superficial llega
a dificultarse con el incremento en la adicidén de la
cantidad. Ademas, la circularidad de seccidén transversal
llega a ser mayor. Por lo tanto, la adicién de cantidad
Fotal de acido bérico y sales del mismo, es
preferiblemente 0.2% en peso o menos, mas preferiblemente
0.1% en peso o menos, todavia mas preferiblemente de
0.01% en peso o menos, en base a la solucidédn de hilado, vy
mids preferiblemente, substancialmente cero. El contenido
total del &4cido bérico y sus sales, que permanece en las
fibras, es preferiblemente 0.4% en peso 0 menos, mas
preferiblemente 0.3% en peéo © menos, y todavia mas
preferible de 0.15% en peso o menos, basado en el APV, ¥y
mas preferiblemente substancialmente cero. Debido a la
coagulacién de deshidratacién en el bafio de cdagulacién,

la concentracidédn de acido bérico o sales del mismo en la
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solucién de hilado usualmente no es la misma que la
concentracién en las fibras de APV.

La solucién de hilado se hila en las fibras por el
método de hi;ado en himedo ¢ el método de hilado humedo
en seco. El método de hilado humedo en seco es un método
de hilado, en donde la solﬁcién de hilado se hila en un
bafno de coagulacidén a través de una abertura de aire
llenada con-aire o un gas inerte formado entre una
boquilla de hilado y el bafic de coagulacién.

La solucién de coagulacién no estd particularmente
limitada tan amplia c¢omo sea capaz de coagular la
solucién de hilade. En vista de la operabilidad y costos,
ﬁna solucién de coagulacién que comprende agua como el
solvente, es preferible.

Especificamente, una solucién_acuosa que disuelve
una sal deshidratante, tal como sulfato de sodic
(mirabilita), sulfato de amonic (punto de fusién:513°C) vy
carbonato de sodio-(pUnto de fusién: 852°C) se usa. La
concentracién de la solucidédn acuosa puede ser 100 g/litro
a la saturacidédn y un cierre de concentracidén a saturacién
es preferible, debido a la capacidad incrementada de 1la
coagulacién de deshidratacién. Mas preferiblemente, una
solucién acuosa saturada se usa como el bafio de
coagulacidén, en vista de la operabilidad y costos. Cuando
se usa el bafio de ccagulacidn anterior, las fibras que
tienen una seccidén transversal altamente plana, con una
forma similar a un capullo, se obtiene mediante de
coagulacién de deshidratacidén. Tales fibras tienen una

circularidad seccional de 55% o menos, y presentan
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excelentes propiedades tales como una alta adhesividad a

la matriz, La temperatura del bafioc de coadgulacién es

preferiblemente 20 a 70°C y mAs preferiblemente 30 a 50°C.

La solucién de hilado sometida a extrusidn a partir
de-una hilera dentro de un bafio de coagulacién se
deshidrata y se coagula para formar el hilado. Durante la
coagulacién de deshidratacidén, se forma la estructura de
qentro superficial y las fibras asi producidas tiene una
seccidén transversal altamente modificada. Tales fibras
presentan efectos excelentes particularmente como
refuerzos, debido a su buena adhesividad a la matriz y
alta flexibilidad.

El hilado tomado del bafio de cocagulacidén se elabora
en fibras a base de APV al menos, a través de la etapa de
secado y la etapa de extraccién. El hilado tomado del
bafio de coagulacién es sometido preferiblemente a una
rodillo de extraccidén de 1 a 4 veces, para estabilizar la
forma de hilado antes o después del lavado descrito
anteriormente. Mediante el rodillo de extraccién antes
del lavado, la expansién y adhesividad de las fibras se
previene efectivamente durante y después del lavado
subsecuente, debido a la orientacién superior de las
fibras y la sal inorganica puede ser removida .
efectivamente en un tiempo corto por el uso de un liquido
de lavado con una concentracién inferior. Las fibras
pueden ser extraidas en himedo después del lavado o
extraidas en seco en etapas miltiples, antes y después
del lavado.

Es preferible que el contenido de sal inorganica de
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las fibras que estan entrando en la etapa de secado se
reduzca a 1 a 20% en peso mediante la interposicion de
una etapa de lavado de las fibras después de tomarlas del
bafio de coagulacién y ates de entrar en la etapa de
secado. '

Como un resultado de un estudio extenso en la
cantidad de la sal inorganica y la capacidad de
extraccidén de las fibras secas, los inventores han
encontrado que el mejoramiento de la capacidad de
extraccién, denominado, el incremento de las propiedades
mecanicas de la fibra a base de APV no estd gobernado o
dirigido por la estructura uniforme de la seccidn
transversal, sino ampliamente influenciado por la sal
inorganica que permanece en y dentro del hilado en la
etapa de extraccidén. En otras palabras, mientras la
estructura de centro superficial observada en la seccidn
transversal de las fibras significa la uniformidad de las
fibras, la disminucidén significante en la capacidad de
extraccién involucrada en los métodos conocidos, se ha
encontrado por ser atribuible a una gran cantidad de
sales inorgédnicas unidas a las fibras. Asi, los
inventores han alcanzado el conocimientc de que la
capacidad de extraccidén de las fibras estructuradas de
centro superficial estéd remarcadamente mejorada mediante
el control de la cantidad de las sales inorganicas unidas
a las fibras.

De manera general, el hilado se seca con las sales
inorganicas que permanecen en o dentro del hilado, de

esta manera se facilita la eliminacidén en la etapa de
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secado por la reduccidén en el avance del contenido de
agua en el hilado que entra dentro de la etapa de secado
y previene las fibras individuales de la adhesividad a

cada una de las otras, debido a su superficie expandida o

. disuelta, causada por el agua vaporizada a partir del

interior de las fibras. Puesto que el hilado humedo antes
del secado contiene agua en una cantidad de una mitad o
mas, de su peso, el contenido de agua deberd disminuir en
la etapa de secado hasta 0.1% en peso o menos, basado en
el APV. Cuando el secado es insuficiente y el contenido
del agua es mayor, el rompimiento y la formacién de
espumas son similares a las que ocurren en la etapa de
extraccidén de secado con calor, haciendo a la extraccién
a una proporcién de extraccidn superior, imposible, con
ello hace a las propiedades mecinicas de las fibras,
pobres.

En particular, la extraccién eficiente y uniforme
llega a dificultarse con el incremento en el denier de la
fibra individual y el grado de coleccién denier total) de
las fibras. Por lo tanto, llega a ser mas importante’
ajustar el contenido de agua dentro de un rango adecuado,
Yy prevenir la adhesividad de las fibras. Por ejemplo, en
el hilado en himedo, el cual es en general un método para
producir fibras o hebras principales de APV, el denier
total es usualmente colocado a 100,000 D o mas, para
incrementar la productividad. En este método, la estopa
es altamente requerida por tener una dimensidén exacta en
amplitud y grosor y por estar libre de irregularidades

también en la direccién longitudinal. Al mismo tiempo,
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particularmente importante es una deshidratacién
suficiente de la estopa por las sales inorgdnicas y la
prevencién de la adhesividad de las fibras en la estopa
calentada, ocasionada por el agua. La adhesividad de las
fibras deteriora la calidad de apariencia y las
propiedades mecanicas de las fibras, y reduce
significantemente la dispersabilidad cuando se cortan las
fibras de 1 a 10 mm larg, agregadas como el refuerzo a
una matriz, tal como mortero, caucho y plasticos. También
en la fabricacién del papel, la dispersabilidad del agua
de las fibras llega a ser pobre, con ello carente para
producir un papel que tenga textura y propiedades
mecadnicas excelentes.

Peocr las razones anteriores, en los métodos conocidos,
las fibras de APV son generalmente secadas con sales
inorgadnicas que permanecen unidas a estas en una cantidad
de 25% en peso o mas, basado en el APV,

Sin embargo, la sal inorgédnica misma, es estable
contra el calentamiento y generalmente permanece en el
estado sélido en el rango de temperatura de 200 a 2405C,
es decir, el rango de temperatura de extraccién o
contraccidén general de las fibras a base de APV. Por
ejemplo, la mirabilita (sulfato de sodio decahidratado),
el cual es ampliamente usado debido a su alta capacidad
de coagulacién de deshidratacién y facilidad de
manipulacidédn, cambia a una sal cristalina hidratada
mediante el secado a 40°C o superior, gradualmente ;ibera
agua con incremento de temperatura y finalmente llegan a

ser cristales ortorhdmbicos incoloros que tiene el punto
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de fusidén de 884°C. La mirabilita anhidra esta presente
como cristal sélido en la etapa de extraccidédn y cubre la
superficie de las fibras individuales para adherir
firmemente las fibras individuales. Por lo tanto, se
considera gque la mirabilita afecta adversamente la
conducta descendente de las fibras a base de APV, no
solamente mediante la absorcidén de la energia de
calentamiento durante la etapa de e#traccién, sino
también mediante la elaboracidén de la fuerza de
extraccidén indistintamente aplicada al hilado. En
particular, cuando el hiiado se extrae a temperaturas
cercanas al punto de fusién del mismo en un horno de
extraccién, es altamente probable que la mirabilita dura

se una a la superficie de las fibras raspadas de

superficie altamente ablandada, de las fibras adyacentes.
Puesto que la fuerza de extraccidén estld concentrada en el
raspado asi formado, es altamente probable que las fibras
se quiebren alin a una proporcién de extraccidn menor. Asi,
la mirabilita es considerada por afectar la conducta
descendente a una gran extensién.

Como un resultado de un estudio extenso por los
inventores, se ha encontrado que la capacidad de
extraccién de las fibras esta adversamente afectada por
la presencia de sales inorganicas a pesar de que las
fibras, deberan secarse con las sales inorganicas
permanentes en esas, para prevenir la adhesividad de las
fibras y alcanzar el secado eficiente. Se ha encontrado
también, gque, mediante la eliminacidén selectivamente de

la sal inorganica en la superficie de las fibras la
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adhesivdad de las fibras es efectivamente prevenida y
simultadneamente, 1la capacidéd de extraccidén de las fibras
estd remarcablemente mejorada sin perder la forma
seccional, la cual imparte a las fibras, excelente
adhesividad a la matriz y flexibilidad.

Se considera generalmente que la eliminacién de 1la
sal inorgénica en la superficie de las fibras promueve la
adhesividad de las fibras. Sin embargo, puesto que parte
de la sal inorgdnica dentro de las fibras humedas se
mueve a la superficie de la misma en la etapa de secado
mientras el agua acomparfiante, la adhesividad de las
fibras en la etapa de secado se previene efectivamente
aun cuando la sal inorgénica en.la superficie de la fibra
se elimina completamente en la etapa de lavado. En la
etapa de lavado, eé preferido remover 75 a 95% en peso de
la sal inorgénica presente en la superficie de las fibras,
y.entre las fibras individuales {(puede referirse
simplemente como “una sal inorganica en la superficie de
las fibras”) y 0 hasta 70% en peso de la sal inorganica
dentro de las fibras. Mediante la remocidén de la sal
inorgadnica en las proporciones anteriores, el efecto de
la presente invencidn puede ser efectivamente obtenido.
La proporcién de remocién es mas preferiblemente 80% en
pesc o0 mas para la sal inorganica en la superficie de las
fibras y 20 hasta 60% en peso para la sal inorganica
dentro de las fibras.

La etapa de lavado se realiza preferiblemente
mediante el lavado-de las fibras con un liquido de lavado

tal como agua y alcohol, y mads preferiblemente mediante
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las fibras de goteo dentro del liquido de lavado. El
tiempo de lavado es preferiblemente aproximadamente 1
hasta 60 segundos y mas preferiblemente de
aproximadamente 3 a 15 segundos, en vista de la
prevencién de la expansién de las fibras.

A pesar de-que el liquido de lavado usado en la
etapa de lavado no esta particularmente limitado, agua o
una solucidén acuosa diluta de sal inorganica,
particularmente una solucidén acuosa diluta de la sal
inorgadnica es preferible en vista del costo y remocién
efectiva de la sal inorganica en la superficie de las
fibras sin deteriorar las propiedades de las fibras.
Normalmente, la sal inorgédnica para usarse en el bafio de
coagulacidén, puede ser usado como la sal inorganica para
el liquido de lavado. Cuando el mismo liquido de lavado
es continuamente y repetidamente usado por un largo
tiempo, la concentracién de la sal inorgénica se llega a
incrementar. Por lo tanto, la concentracién de la sal
inorgdnica se mantiene preferiblemente a un nivel
propuesto o inferior mediante el reemplazo adecuadamente
del liquido de lavado con uno reciente. La concentracién
de la sal inorgénica, si se usa, en el liquido de lavado
acuoso, es preferiblemente 10 hasta 200 g/litro. La
concentracién de la sal inorg&nica es méds preferiblemente
50 g/litro o menos para prevenir la adhesividad de las
fibras. El1 liquido de lavado puede contener otro aditivo
tan largo como el efecto de la presente invencién no se
afecte adversamente. A pesar de que no se limita

particularmente, la temperatura del liquido de lavado es
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preferiblemente 10 hasta 85°C y mds preferiblemente 20
hasta 70°C, para prevenir la adhesividad de las fibras

En la etapa de lavado, el hilado es lavado
preferiblemente bajo tensién, mientras se mantiene la
tensién constante para remover gelectivamente la sal
inorgédnica en la superficie de las fibras y més
efectivamente prevenir la expansidén de las fibras. E1
hilado puede ser expuesto a vibracidén ultrasdnica en un
bafio de lavado o moverse hacia arriba y hacia abajo en un
baﬁo de lavado para acelerar la eliminacién selectiva de
la sal inorganica en la superficie de las fibras.

Las condiciones de lavado para remover
substancialmente completa la sal inorgédnica, generalmente
varian dependiendo de la fineza y el denier total de la
estopa. Sin embargo, en la presente invencién, las
condiciones son menos afectadas por la fineza de 1la
estopa. Esto es debido a que, en la presente invencién,
puesto que el objeto puede ser alcanzado mediante la
remocidén selectivamente de la sal inorganica en la
superficie de las fibras, la eliminacién de la sal
inorganica en la superficie de las fibras y una cantidad
adecuada de la sal inorgédnica dentro de las fibras son
suficientes.

Por lo tanto, cuando la productividad se toma en
consideracién, la extensidén de la fineza de lé estopa,
la mds eficiente es la etapa de lavado. Por ejemplo, una
estopa de 10,000 D o mayor, mas preferiblemente 100,000
hasta 50,000 D ¢ mayor, es ventajosa en vista de la

productividad. En el lavado una estopa que tiene tal



10

15

20

25

21

amplia fineza, la eficiencia de remocién de la sal
inorganica es preferiblemente incrementada por el aumento
de la amplitud y reduccidn del espesor de la estopa.
Especificamente, el grosor de la estopa a ser lavada es
preferiblemente 3 mm 0 menor y méas preferiblemente 2 mm o
menor. Con un espesor o grosor dentro del rango anterior,
diferente del lavado en las direcciones de amplitud y
longitudinales se minimiza, y la eliminacién uniforme de
la sal inorganica como se.propone puede.ser alcanzada. En
la presente invencidn, una estopa que tiene un denier
toral de aproximadamente 10,000 hasta 2,000,000 D y
particularmente 100,000 hasta 1,500,000 D, después de la
extraccibébn por calor en seco, se produce efectivamente.
El contenido de sal inorganica del hilado a ser
introducido en la etapa de secado, es preferibleﬁente 1%
en peso o mas, mas preferiblemente 2% en peso 0 mas,
todavia mé&s preferiblemente 3% en peso o m4s, y mas
preferiblemente 5% o0 méas, basado en el peso de APV en
vista de la eficiencia de secado y prevencidn de
adhesividad de las fibras. Cuando el contenide de sal
inorganica es también pequefio, la eficiencia de secado en
la etapa de secado es pobre y las fibras tienden a
adherirse juntas. Cuando la temperatura del liguido de
lavado es constante, el mayor contenido de sal inorgénica,
la menor cantidad de agua la cual se introduce en el
hilado dentro de la etapa de secado. Cuandoc se usa
mirabilita como la sal inorganica y se asume que el
contenido de agua del hilado a ser introducido dentro de

la etapa de secado sin lavado es 100 basado en APV, el
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contenido de agua es aproximadamente 150 hasta 200 a un
contenido de sal inorganica de 15% en peso/APV y
aproximadamente 250 a un contenideo de sal inorgdnica de
10% en peso/APV. Cuando el contenido de la sal inorgénica
es de 5% en peso/APV o menos, el contenido de agua
alcanza 300 o mads y se incrementa algo mas. Por lo tanto,
en considerac;én solamente para facilitar la eliminacidn
del agua en el hilado, el mayor contenido de sal
inorganica, es el mads preferible.

Sin embargo, en consideracién de la capacidad de
extraccién, el contenido de sal inorgénica es
preferiblemente 20% en peso o mads y méds preferiblemente
14% en peso o menos, basado en APV, Un contenido
excesivamente grande no puede mejorar suficientemente la
capacidad de extraccién. -

Lo mas preferido en la presente invencién, es
remover selectivamente,.la sal inorganica en la
superficie de las fibras mediante el lavado y retener una
cantidad adecuada de la sal inorgdnica dentro de las
fibras no removidas.

El contenido se sal incrgédnica en la superficie de
las fibras a ser introducidas dentro de la etapa de
secado es preferiblemente 7% en peso o menos, y mé&s
preferiblemente 5% en peso o menos, y el menor contenido,
el mas preferible para mejorar la capacidad de extraccidn.
De otro modo, el contenido de sal inorginica dentro de la
fibra es preferiblemente 1% en peso/APV o mas, y mas
preferiblemente 5% en peso/APV o mAs, en vista de la

prevencién de adhesividad de las fibras y la eficiencia
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del secado, y preferiblemente m% en peso o menos y mas
preferiblemente 10% en peso o menos para mejorar la
capacidad de extraccién, en donde “*m” representa el

contenido de sal inorganica (% en peso/APV) dentro de las

fibras antes del lavado y es generalmente de

aproximadamente 20% en peso/APV o mas. Cuando el
contenido de sal inorganica dentro de la fibra es menos
que 1% en peso, la estructura de centro superficial en la
seccidén transversal de la fibra a base de APV seca,
gradualmente no llega a aclararse. Cuando la sal
inorgénica es mirabilita, la estructura de centro
superficial tiende a desaparecer a un contenido de sal
inorganica de aproximadamente 0.3% en peso ¢ menos. Tales

fibras que no tienen centro superficial son parecidas a

-la adhesidn a cada una de las otras debido a la

eliminacidén excesiva de la sal inorganica, con ello, se
deteriora la calidad aparente y la dispersabilidad del
agua de las fibras. Sin embargo, tales fibras no son
ventajosas con_respecto al costo y operabilidad vy el
efecto ventajoso de la presénte invencién no se puede
obtener.

La cantidad de agua que se introduce dentro de 1la
etapa de secado es efectivamente reducida mediante la
extraccién en humedo por calor del hilado, en un bafio de
alta temperatura a una proporcidéon de extraccidén de 1.0
hasta 4.0 a 50 hasta 90°C, después del lavado para la
eliminacidén de la sal inorgédnica. La extraccidén en humedo
por calor en un bafio de alta temperatura, acelera la

coagulacidén de deshidratacidén del hilado, ‘para reducir el
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qonténido de agua. Ademas, puesto gue el hilado a ser
introducido dentro de las etapas de secado subsecuentes
obtenidas durante la extraccién en himeda por calor, el
calor latente requerido para el secado, el hilado se
calienta rapidamente en un aparato de secado para
facilitar el secado.

Cuando la concentracién de la sal inorgénica del
bafio para la extraccién humeda por calor es alta, la sal
se une al hilado nuevamente. Por lo tanto, 1la
concentracién debera ser menor gue aquella del bafio de
coagulacién. Considerando solamente prevenir la unién de
la sal, la més baja concentracién de sal inorganica del
bafic para la extracciédn en himedo por calor, es la més
preferible. Sin embargo, para promover ademls la
coagulacion deshidratante del hilado, el bafio para 1la
extraccidén en himedo por calor preferiblemente tiene una
concentracidén similar a aquella del bafio de coagulacién,
mas preferiblemente una concentracién de 10g/litro o més.
La sal inorganica usable dentro del bafio para la
ext;accién en humedo por calor, es la misma como aquella
para el baflo de coagulaciédn.

Mas preferiblemente, la concentracidén de sal
inorgdnica del bafic para la extraccidén en himedo por
calor se ajusta a un nivel determinado por la férmula:

A/ (A+B) X 100%, en donde A es la cantidad (parte en peso)
de sal inorganica y B es la cantidad (partes en peso) de

agua en el hilado a ser introducido dentro de la etapa de
extraccidédn en humedo por calor. Mediante el ajuste del

contenido de sal inorganica dentro del hilado antes de 1la
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extraccién en humedo por calor y el contenido de la sal
inorgénica del bafio para la extraccidén en himedo por
calor a aproximadamente el mismo nivel, la sal inorgénica
es efectivamente prevenida de unidédn al hilado en el bafio,
y del procedimiento de eliminacién de solo la sal
incrgéanica. La concentraciétn de sal inorganica del baifio
es preferiblemente aproximadamente 50 hasta 150 g/litro
cuando el contenido de sal inorganica del hilado a entrar
en la etapa de secado es de 10% en peso/APV y 20 a 80
g/litro cuando el contenido de la sal inorgénica es de 5%
en peso/APV. Sin embargo, la concentracidén puede ser
adecuadamente determinada, dependiendo de la proporcibn‘
de extraccién, el contenido de agua y el bafio de
temperatura.

A pesaf de la mas alta temperatura del bafio para la
extraccién en humedo por calor, es la mas preferible,
para realizar la deshidratacién, la temperatura es
preferiblemente 50 a 90°C, y maAs preferiblemente de 60 a
80°C 'en vista de la prevencidén de la expansién,
disolucién y rompimiento del hilado. Sin embargo, se
prefiere seleccionar adecuadamente la temperatura
mediante la consideracién de otras condiciones tal como
el contenido de sal inorganica en y dentro del hilado. En
general, la temperatura adecuada llega a ser més baja ‘con
la disminucién del contenido de sal inorgéanica en el
hilado,.

Mediante la incorporacion de la etapa de extraccién
en huimedo por calor después de la etapa de lavado para la

remocidén de la sal, la cantidad de agua gque es
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introducida por el hilado en la etapa de secado disminuye
adicionalmente, con ello disminuye drasticamente la carga
de secado.

En la presente invencidén, a pesar de que la
adhesividad de las fibras se previene efectivamente sin
usar aceite, el hilado puede ser cubierto con aceite
después de 1la etapa-de lavado para prevenir méas
efectivamente, la adhesividad de las fibras, si se desea.
El revestimiento del aceite puede ser efectuado mediante
métodos conocidos tal como un método de inmersiédn del
hilado dentro del bafio de aceite y un método de arrgstre
del hilado en contacto con una superficie de rodillo
revestida de aceite. Los aceites preferidos son aquellos
que muestran buena adhesividad a las fibras a base de APV,
gqu no scolidifican a la temperatura de secado (100 a
150°C) y no incrementan el coeficiente de friccién entre
las fibras a base de APV. Por ejemplo, los aceite
parafinicos. vy 1los aceites de silicona son usados
preferiblemente. Puesto que una porcidén de sal inorgénica
dentro de las fibras del hilado humedo se mueve a la
superficie de la fibra junto con agua durante la
eliminacién del agua en la etapa de secado, la
adhesividad de las fibras durante la etapa de secado se
previene efectivamente atin cuando la sal inorganica en la
superficie de las fibras es substancialmente
completamente removida en la etapa de lavado..

Puesto que las propiedades tal como la
dispersabilidad del agua de las fibras cortadas son

responsables de ser deterioradas por el uso de aceite, la
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cantidad cubierta de aceite es preferiblemente 1.2% en
peso/APV o menos, mas preferiblemente 0.8% en peso/APV o
menos, y mas preferiblemente 0 hasta 0.5% en peso/APV. En
la presente invencidn, la adhesividad de las fibras se -
previene mediante la sal inorganica presente dentro de
las fibras. Por lo tanto, las fibras de alta realizacidn,
especificamente las fibras que presenten una
dispersabilidad de agua de grado A hasta grado vy, en
particular, fibras de grado A, se obtienen-auin cuando el
uso del aceite es substancialmente evitado. Los grados de
disﬁersabilidad de agua son determinados mediante el
método como se describiréd en los Ejemplos.

El hilado himedo es entonces secado preferiblemente
a aproximadamente 80°C hasta 150°C, mas preferiblemente
a aproximadamente 100 hasta 140°C. Después del secado, el
hilado es extraido y curado.

En vista de la prevencién de la adhesividad de las
fibras y la eficiencia del secado, el contenido del agua
del hilado a ser introducido en la etapa de secado es
preferiblemente aproximadamente 80 hasta 300% en peso/APV,
mas preferiblemente 90 hasta 200% en peso/APV, y mas
preferiblementé 100 hasta 150% en peso/APV.

El hilado es extraido después del secado para
producir fibras a base de APV que tienen excelentes
propiedades mecdnicas. El método para la extraccién no
estd particularmente limitado, y el hilado puede ser
extraido por un método usado de manera general.
Preferiblemente, la extraccidén se hace mediante

extraccién en humedo por calor de 200 hasta 240°C. La
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proporcién de extraccién total es 10 veces o mayor, mas
preferiblemente 11 veces o mayor y maAs preferiblemente 12
veces 0 mayor. En la presente invencién, la proporcidn de
extraccidén maxima al rompimiento alcanzada es 14 veces o
mayor, preferiblemente 15 veces o mayor y mas
preferiblemente 16 veces o mayor. Por lo tanto, el hilado
puede ser extraido a una proporcién de extraccibédn alta. A
pesar de dque la proporcidn de extraccidén puede ser
disminuida tan amplia como las fibras no se rompan, la
proporci6én de extraccién es expuesta generalmente a 30
veces O menor.

El hilado después de la extraccidén puede ser
sometido a un tratamiento de calor, un tratamiento de
contraccidén, un tratamiento de revestimiento con aceite y
un tratamiento de acetalizacién sin ocasionar alguna
desventaja. Puesto que el curado del hilado contiene la

sal inorganica, es preferido reducir el contenido de sal

- inorgénica de 0 hasta 0.01%/APV en pesoc por el re-lavado

del hilado después de la extraccidédn. Puesto que las
fibras después de la extraccidén son altamente orientadas
y cristalizadas, la expansién duramente ocurre cuando la
sal inorganica es substancialmente completamente removida
mediante el lavado con agua y el secado puede ser
realizado facilmente.

El lavado después de la extraccidén en humedo por
calor es preferiblemente conducido mediante el usc de
agua, por ejemplo, mediante la inmersidén del hilado
dentro del agua de 10 hasta 80°C por 20 a 60 minutos,

debido a que el lavado es elaborado eficientemente y las
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propiedades de las fibras no se deterioran., La etapa de
secado subsecuente se realiza preferiblemente a
aproximadamente 50°C hasta 160°C mediante el alcance de
la temperatura de la misma etapa.

Puesto que las fibras a base de APV obtenidas en la
presente invencidédn tiene una alta tenacidad, un méduleo
alto y una seccidn transversal modificada, y muestran
excelente dispersabilidad del agua debid6 a su alta
resistencia a la édhesividad. Por lo tanto, las fibras a
base de APV pueden ser usadas en varias formas tal como
fibras de corte, filamentos, hilados en vueltas, cuerdas,
entrelazados, telas tejidas, telas no tejidas, y telas
tejidas a punto de aguja, con o sin la combinacidn de
otras fibras. Puesto que las fibras a base de APV de 1la
presente invencién presentan excelente dispersabiliad del
agua, un poste preparado mediante el uso de fibras a base
de APV es excelente en dispersidén uniforme y el papel
elaborado de las mismas tiene textura excelente.

| Las fibras a base de APV de la presente invencidn no
estan particularmente limitadas en su aplicacién, y
pueden ser usadas en varias aplicaciones tal como
aplicaciones de vestidos, aplicaciones médicas y
aplicaciones industriales. Por ejemplo, las fibras a base
de APV pueden ser usadas ampliamente como separadores
para baterias, limpiadores, sogas, terminados de redes, y
lonas de peso ligero. En particular, las fibras a base de
APV son ventajosamente usadas como refuerzos para cemento,
goma Yy fesinas, mas particularmente como refuerzos para

materiales hidraulicos tales como mortero y concreto. Los
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efectos particularmente excelentes se obtienen cuando las
fibras a base de APV son usadas en la forma de fibras de
corte que tienen, por ejemplo, una fineza de fibra
individual de (0.1 hasta 1,000 D, preferiblemente, 0.1
hasta 100 D y una longitud de fibra de 1 hasta 100 mm. Un
articulo endurecido se puede obtener a partir de una
mezcla de un material hidrdulico, refuerzos elaborados de
las fibras de la presente invencién, agua y, si se desea,
varios aditivos en las formas conocidas.

De conformidad con la presente invencién las fibras
a base de APV que tienen una alta tenacidad, un alto
médulo y una alta resistencia a la adhesividad de la
fibra y presentan excelente dispersabilidad del agqgua, son
producidas usando un aparato compacto a bajo costo. Las
fibras de la presente invencién pueden ser usadas en
varias aplicaciones. En parficular, los efectos
remarcablemente excelentes se obtienen cuando las fibras
son usadas como refuerzos, particularmente como refuerzos
para materiales hidraulicos.

La presente invencién se describiria méas
especificameﬁte con referencia a los ejemplos posteriores.
Sin embargo, se deberid notar que el ambito de la presente
invencién no esta propuesto para ser limitado a esta.

Las propiedades de las fibras referidas en los
siguientes ejemplos se determinaron como se describe

posteriormente.

[Tenacidad (g/D) y Médulo Inicial (g/D) de la fibra

individual]
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Las fibras individuales, las cuales estan
condicionadas por la humedad en avance, se montaron en un
papel de tal forma que se tienen 10 cm de longitud de
ensayo y se dejan permanecer a 25°C bajo 60% de humedad
relativa por 24 horas o mas. La tenacidad y el mbédulo
inicial de la fibra se midié de conformidad con JIS L
1015 usando un ensayador tensil o de tensiédn (Instron
1122), y expresado por los valores promedio de 10 o méas
mediciones. |

El denier (D) se midié en las fibras individuales
cortadas a 90 cm de largo bajo wuna carga de 1/20 g/D y
expresadas por el valor promedio de 10 o mids mediciones
mediante un métode gravimétrico. El1 ensayo tensil o de
tensién se realizd en las fibras individuales usadas en
el denier de medicién, vy la tenacidad y méduio inicial de
cada una de las fibras individuales se calculé basado en
el denier correspondiente.

Cuando la longitud de la fibra fue también corta
para obtener un ensayoc de longitud de 10 cm, la medicién
se hizo de la misma manera como anteriormente, con la
longitud mdxima de la fibra como la longitud de ensayo.
Cuando las muestras de fibras se cortaron a una longitud
de varios milimetros, las fibras individuales cortadas,
las cuales estan condicionadas por la humedad en avance,
se montaron en papel, para asi tener 1 mm de longitud de
ensayo y se dejd permanecer en la atmésfera a 25°C y 60%
de humedad relativa por 12 horas o mas. La fuerza de
rompimiento al quiebre, se midié usando un ensayador

tensil o de tensién (Instron 1122) a una proporcion de
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estrés de 0.5 mm/min, y expresada por el valor promedio
de 20 o mas mediciones.

El denier de las muestras de fibras se determind
mediante la comparacién de sus areas seccionales con
aquellas de las fibras anteriores que tienen denier
conocido medido por el métocdo graviométrico,
Especificamente, una muestra de fibra se corté por una
hoja de afeitar y su seccidén transversal se compard con
aquella de la fibra de referencia que tiene un denier
conocido en fotomicrégrafos tomados bajo microscépio
6ptico a magnificacié4n de aproximadamente 500. El denier
de la muestra de fibra se calculdé a partir de la
proporcidén de Area seccional de la fibra de muestra y la

fibra de referencia que tiene el denier conocido.

[Circularidad seccional (%)]

Las fibrgs colectadas se cortaron y una fotbégrafia
maginificada de la seccidén transversal se tomd bajo el
microscépio 6ptico. Después de la magnificacidén de la
fotografia adicional, de manera tal que se midieron, 1la
imagen magnificada de una fibra individual, que tiene un
drea seccional de aproximadamente 4 hasta 9 cm?, el 4area
seccional F de la fibra individual en la imagen
magnificada. Después, un circulo Que tiene un diametreo
correspondiente a la amplitud maxima B de una seccién
transversal en la imagen magnificada se extrajo y el &rea
del mismo se midié. La circularidad seccional se calculéd
a partir de la siguiente ecuaciédn.

Circularidad seccional (%) = 4F/{(x X B% X 100
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La medicién anterior se repitié 20 veces en
diferentes secciones transversales de fibras individuales
en las mismas fibras colectadas, y la circularidad

seccional se expresd® por el valor promedio.

[Estructura de centro superficial]

La presencia o ausencia de la estructura de centro
superficial se juzgd por la observacidn de las secciones
transversales de las fibras bajo microscépio éptico. En
la presente invencién, una porcidn brillante a la
periferia exterior se refiere como a la porcidn
superficial y una porcidn obscura al centro se refiere
como la porcidén de centro.

Cugndo se dificulta juzgar la presencia de una
estructura de centro superficial -mediante la observacién
microscédépica, la densidad de la fibra se mide por un
gradiente método de tubo de gradiente de densidad. Cuando
la densidad fue de 1.30 g/cm’® o mayor, la estructura de.

centro superficial se considerdé estar ausente.

[Contenido total de la mirabilita (% en peso/APV)]

Una muestra (hilado después de la etapa de secado)
en una cantidad de aproximadamente 2 g se secd en un
horno de secado a 105°C por 4 horas para preparar una
muestra absolutamente seca. La muestra absolutameﬁte seca
se colocdé en una porcelana de crisol suficientemehte seca
que tiene un peso conocido, y la muestra se peséd
exactamente para obtener el peso de la muestra (A g). El

crisol que contiene la muestra se colocé en un horno
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eléctrico a 600°C y se calentdé ahi por 20 minutos para
hacer cenizas la muestra. El crisol entonces se tomd del
horno y se dejd permanecer para enfriamiento. A la
muestra hecha cenizas, se le agregd una gota de soluciédn
acuosa al 60% de acido nitrico, usando una varilla de
vidrio. El crisol se colocd entonces en un horno
eléctrico a 500°C y se calentdé ahi por 5 minutos para
vaporizar completamente la solucidén acuosa del acido
nitrico, La temperatura del horno eléctrico entonces se
elevd a 600°C y se mantuveo por 15 minutos para
completamente hacer cenizas la muestra. Después, el
crisol se tomdé del horno eléctrico y se enfrié en un
desecador para evitar la absorcién de hﬁmedad. El crisol
que contiene cenizas se pesd exactamente mediante un
balance quimico y el peso de la ceniza (B g) se calculd
mediante la substraccién del peso del crisol a partir del
peso medido. El1 contenido total de la mirabilita én el
hilado se calculdé a partir de la siguiente ecuacidn:

Contenido total de mirabilita: (% en peso/APV) =

B/ (A-B) x 100.

[Contenido de mirabilita dentro de las fibras (% en
peso/APVf, y contenido de la mirabilita en la superficie
de la fibra (% en peso/APV)]

Una muestra (hilado después de la etapa de secado)
en una cantidad de aproximadamente 2 g se sumergidé en 500
cc de agua a 2°C y se lavd uniformemente por 1 minuto
para lavarse lejos de la mirabilita en la superficie del

hilado y entre las fibras. El hilado asi tratado se
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sumergidé entonces en metancl a temperatura ambiente por
aproximadamente 10 segundos para reemplazar el agua en el
hilado con metanol. El metanol en el hilado se removid
mediante el secado con aire. Entonces, el contenido de
mirabilita Z dentro de las fibras, se determindé de la
misma manera como se usd para la determinacidédn del
contenido total de mirabilita. El contenido de mirabilita
Y en lé superficie de las fibras (el contenido de
miraﬁilita en la superficie de las fibras y entre las
fibras) se calculé mediante la sustraccién del contenido
de mirabilita Z dentro de las fibras a partir del

contenido de mirabilita total obtenidoc separadamente.

[Proporcidn de eliminacidén de mirabilita (%en peso)]

El contenido de mirabilita (a) en la superficie de
la fibra, y el contenido de mirabilita (b) dentro de la
fibra antes de introducirla en la etapa de lavado, se
determiné de la misma manera como anteriormente. La
proporcién de eliminacidén de la mirabilita en 1la
superficie y la proporcién de eliminacién de 1la

mirabilita dentro de la fibra se calculdé como sigue:

Proporcidén de eliminacidén (superficie) = (a-Y)/a x
100
Proporcién de eliminacién (dentro) = (b-Z)/b x 100

[Contenido de Acido bérico (% en peso/APV)]
Un crisol que contiene aproximadamente 2 g de fibras,
se pesd exactamente paré determinar el péso de la muestra

(W g). Una cantidad de hidréxido de sodio acuoso 0.1N, se
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agregd al crisol de manera que la muestra se sumergidé ahi.
El crisol entonces se colocd en un horno de secado
mantenido a 105°C por 12 horas para remover el agua ¥y
después calentarlo en un horno eléctrico mantenido a 400
hasta 500°C por-60 minutos. El crisol con este contenido
se sumergid en agua destilada en un vaso de laboratorio y
se dejoé permanecer por 30 a 60 minutos. Después se agregb
el indicador fenclftalenina, a la solucién resultante, se
agregd acido clorhidrico 0.1 N hasta que la solucibdn -
cambid de rojo a amarilla, segquida por la ebullicién por
30 o 60 minutos.

La soluciébn eﬁtonces se enfrié y se ajusto a pH ?
mediante la adicidén en forma de gota de hidréxido de
sodio acuoso y/o acido sulfidrico. El1 manitol se agregd a
la solucién resultante hasta que el pH no disminuyd algo
mas. La solucién fue nuevamente ajustada a pH 7 mediante
la adicién de 0.1 N de hidréxido de sodio acuoso. A
partir de la cantidad (V ml) de hidrdéxido de sodio
requerida, el contenido de acido bérico se calculd como
sigue:

Contenido de acido bérico = 0.62V/W.

[Dispersabilidad del agual

En un vaso de laboratorio que contiéne 500 cc de
agua de 25°C, se colocé 0.1 g de las muestras de fibras
cortadas a 6 mm de large. El1 contenido del vaso de
laboratorio se agitdé a 500 rpm por 2 minutos, usando una
maquina agitadora. Separadamente, un papel filtro que

tiene la filtracién a un nivel de tipo 5A en JIS P3801,



10

15

20

25

AL

37

se colocd en un embudo de 500 cc y se fijé a la parte
inferior del embudo mediante el mojado con agua. La
dispersiébn acuosa se vertid en el embudo y se transformé
en papel en el papel filtro, mientras se agitaba
uniformemente mediante una varilla de vidrio para
prevenir desigualdades del papel. E1 agua se dejd pasar a
través del papel filtro con succidén del lado inferior del
embudo, ahi, mediante la transformacidén del material
fibroso en papel en el papel filtre. El papel resultante
con el papel filtro, se tomé del embudo y se secé al aire.
La dispersiétn de las fibras en el papel se evalud y
clasificd dentro de los siguientes cuatro grados, A, B, C
y D:

A: Las fibras individuales se dispersaron

uniformemente sin substancialmente agreggcién N

uniformemente distribuidas en el papel filtro.

B: Las fibras individuales se agregaron ligeramente

y se distribuyercon uniformemente de manera cercana

en el papel filtro con ligeras desigualdades.

C: Las fibras individuales se agregaron parcialmente

y se distribuyeron en el papel filtro con ligeras

desigualdades.

D: Las fibras individuales se agregaron con menor

dispersién y la distribucién en el papel filtro fue

desigual. '

Cuando el resultado de la evaluacién se encontrdé por
estar entre dos grados, por ejemplo, entre A y B, el

resultado se expresé como “A hasta B”,
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Ejemplo 1

Una solucidn de hilado se preparé mediante la
disolucién de APV que tiene un grado de polimerizacién de
viscosidad promedio de 1,700 y un grado de saponificacidn
de 99.9 mol % en agua en una concentracidén de 16% en peso.
La solucién de hilado se hilé en himedo en un bafio de
coagulacién que contiene 420 g/litro de mirabilita a una
temperatura de bafio de 40°C a través de una hilera que
tiene 2,000 huecos. Las fibras tomadas del bafio se
extrajeron por 2.5 veces entre los rodillos.para obtener
un hilado que tiene un denier total de aproximadamente
15,800 D (base de APV seco). E]l hilado entonces se
introdujo en un tanque de lavado que contiene agua a 25°C,
¥y la mirabilita en y dentro del hilado se removiéd
mediante la inmersidén en agua por apfoximadamente 7
segqundos bajo tensidédn., E1 hilado lavadp se extrajo por
1.6 veces entre los rodillos y se secdé en un horno de
secado a 130°C. El contenido de agua del hilado a ser
introducido en la etapa de secado fﬁe de 180% en peso/APV.

El hilado entonces se sometid a extracciédn humeda en
seco en un horno de extraccién de aire caliente a 220°C, -
de manera que la proporcién de extraccidn total fue 13
veces, y el hilado extraido se curé. La proporcién de
extraccién maxima al rompimiento fue 17 veces la longitud
original. El hilado se lavd con agua en un bafio de lavado
a 50°C por 30 minutos bajo tensidén para substancialmente
coppletémente remover la mirabilita. El hilado se secéd
mediante calentamiento, mientras se alcanzaba la misma

etapa de temperatura de 70 a 130°C, con ello, obteniendo
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el hilado que tiene un denier total de 3,600 D. El método
de produccidén anterior se encontrd por ser ventajoso
debido a la buena operabilidad y bajo costo de produccién.
La adhesividad de las fibras no se observdé, y las fibras
mostraron excelentes propiedades. Los resultados se

muestran en la Tabla 1.

Ejemplo 2

Una solucién de hilado se prepard mediante la
disolucién de APV que tiene un grado de polimerizacién ‘de
viscosidad promedio de 1,700 y un grado de saponificacidn
de 99.9 mol % en agua en una concentracidn de 16% en peso.
La solucién de hilado se hilé en himedo en un bafio de
coagulacién que contiene 420 g/litro de mirabilita a una
temperatura de bafioc de 40°C a través de una hilera que
tiene 6,000 huecos. Las fibras tomadas del bafio se
extrajeron por 2.5 veces entre los rodillos para obtener
un hilado que tiene un denier total de aproximadamente
47,500 D (base de APV seco). El hilade entonces se
introdujo en un tanque de lavado que contiene agua a 25°C,
y la mirabilita en y dentro del hilado se removiod
mediante la inmersidén en agha por aproximadamente 7
segundos bajo tensién. El1 hilado lavado se extrajo por
1.6 veces entre los rodillos y se sec® en un horno de
secado a 130°C. El contenido de agua del hilado a ser
introducido en la etapa de secado fue de 170% en peso/APV.

El hilado entonces se sometid a extraccidén huimeda en
seco enh un horno de extraccién de aire caliente a 220°C,

de manera que la proporcién de extraccidn total fue 12
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veces, y el hilado extraido se curdé. La proporcién de
extraccidén maxima al rompimiento fue 16.5 veces la
longitud original. El1 hilado se lavé con agua en un bafio
de lavado a-50°C por 30 minutos bajo tensidén para
substancialmente completgmente remover la mirabilita. El
hilado se secd mediante calentamiento, mientras se
alcanzaba la misma etapa de temperatura de 70 a 130°C,
con ello, obteniendo el hilado que tiene un denier total
de 10,800 D. El1 método de produccidn anterior se encontrd
por ser ventajoso debido a la buena operabilidad y bajo
costo de produccidn. La adhesividad de las fibras no se
observd, y las fibras mostraron excelentes propiedades.

Los resultados se muestran en la Tabla 1.

Ejemplo 3

La solucién de hilado preparada en el Ejemplo i, se
hild en humedo en un bafio de coagulacidén que contiene 420
g/litro de mirabilita a una temperatura de bafio de 40°C a
través de una hilera que tiene 2,000 huecos. Las fibras
tomadas del bafic se extrajeron por 2.5 veces entre los
rodillos para obtener un hilado que tiene un denier total
de aproximadamente 15,800 D (base de APV seco). El1l hilado
entonces se introdujo en un tanque de lavado que contiene
agua a 25°C, y la mirabilita en y dentro del hilado se
removié mediante la inmersiédn en agua por aproximadamente
30 segundos bajo tensidn. Después se cubrieron las fibras
con aceite en una cantidad de 1% en peso/APV (base
s6lida) para prevenir la adhesividad de las fibras

mediante el paso del hilado lavados a través de la
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solucibébn acuosa que contiene un aceite parafinico, el
hilado asi tratado, se extrajo por 1.6 veces entre los
rodillos y se secd en un horno de secado a 130°C. El
contenido de agua del hilado a ser introducido en la
etapa de secado fue de 230% en peso/APV.

El hilado entonces se sometié a extraccién himeda en
seco en un horno de extraccién de aire caliente a 220°C,
de manera que la proporcidén de extraccidn total fue 13
veces, Yy el hilado extraido libre de adhesividad de las
fibras, se curé. La proporcidén de extraccién maxima al
rompimiento fue 17 veces la longitud original. El hilado
se lavé con agua en un bafio de lavado a 50°C por 30
minutos bajo tensidén para substancialmente completamente
remover la mirabilita. El1 hilado se secd mediante
calentémiento, mientras se alcanzaba la misma etapa de
temperatura de 70 a 130°C, con ello, obteniendo el hilado
que tiene un denier total de 3,615 D. El1 método de
produccién anteriér se encontré por ser ventajoso debido
a la buena operabilidad y bajo costo de produccién. La
adhesividad de las fibras no se observd, y las fibras
mostraron excelentes propiedades. Los resultados se

muestran en la Tabla 1.

Ejemplo 4 .

La solucidén de hilado preparada en el Ejemplo 1,
se hilé en humedo en un bafio de cocagulacidn que contiene
420 g/litro de mirabilita a una temperatura de bafio de
40°C a través de una hilera que tiene 2,000 huecos. Las

fibras tomadas del baifio se extrajeron por 4.0 veces entre
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los rodillos para obtener un hilado que tiene un denier
total de aproximadamepte 11,700 D (base de APV seco). El
hilado entonces se introdujo en un tanque de lavado que
contiene agua a 25°C, y la mirabilita en y dentro del
hilado se rem¢vidé mediante la inmersidédn en agua por
aproximadamente 7 segundos bajo tensién. E1 hilado asi

tratado, se secd en un horno de secado a 130°C. E1

.contenide de agua del hilado a ser introducido en 1la

etapa de secado fue de 160% en peso/APV.

El hilado entonces se sometid a extraccidédn himeda en
seco en un horno de extraccién de aire caliente a 220°C,
de manera que la proporcién de extraccién total fue 12.5
veces, y el hilado extraido libre de adhesividad de las
fibras, se curdé. La proporcidn de extraccidédn maxima al
rompimiento fue 16.5 veces la longitud original. E1 .
hilado se lavdé con agua en un bafio de lavado a 50°C por
30 minutos bajo tensidén para substancialmente
completamente remover la mirabilita. El hilado se secd
mediante calentamiento, mientras se alcanzaba la misma
etapa de temperatura de 70 a 130°C, con ello, obteniendo
el hilado que tiene un denier total de 3,610 D, El método
de produccién anterior se encontrdé por ser ventajoso
debido a la buena operabilidad y bajo costo de produccién.
La adhesividad de las fibras no se observo, y ;as fibras
mostraron excelentes propiedades. Los resultados se

nmuestran en la Tabla 1.

Ejemplo 5

La solucién de hilado preparada en el Ejemplo 1, se
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hilé en humedo en un bafio de cocaqulacidén que contiene 420
g/litro de mirabilita a una temperatura de bafio de 40°C a
través de una hilera que tiene 24,000 huecos. Las fibras
tomadas del bafio se extrajeron por 2.5 veces entre los
rodillos para obtener un hilado que tiene un denier total
de aproximadamente 240,000 D (base de APV seco). El
hilado de 160 mm de amplitud y 2.5 mm de grosor,
entonces se introdujo en un tanque de lavado que contiene
agua a 25°C, y la mirabilita en y dentro del hilado se
removid medianté la inmersién en agua por aproximadamente
7 segundos bajo tensién. El hilado asi tratado se extrajo
por 1.6 veces entre los rodillos y se secd en un horno de
secado a 150°C. El contenido de agua del hilado a ser
introdu;ido en la etapa de secado fue de 160% en peso/APV.
El hilado entonces se sometidé a extraccién humeda en
seco en un horno de extraccién de aire caliente a 220°C,
de manera que la proporcidén de extraccidén total fue 12.5
veces, Y el hilado se curdé. La proporcidén de extraccién
maxima al rompimiento fue 16.0 veces la longitud original.
El hilado se lavd con agua en un baflo de lavado a 50°C
por 30 minutos bajo tensién para substancialmente
completamente remover la mirabilita. El hilado se secd
mediante calentamiento, mientras se alcanzaba la misma
etapa de temperatura de 70 a 140°C, con ello, obteniendo
el hilado que tiene un denier total de 48,000 D. El
método de produccidén anterior se encontrd por ser
ventajoso debido a la buena operabilidad y bajo costo de
produccidén. La adhesividad de las fibras no se observéd, y

las fibras mostraron excelentes propiedades. Los
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resultados se muestran en la Tabla 1.

Ejemplo 6

La solucién de hilado preparada en el Ejemplo 1, se
hilé en huimedo en un bafio de coagulacidén que contiene 420
g/litro de mirabilita a una temperatura de bafio de 40°C a
través de una hilera que tiene 24,000 huecos. Las fibras
tomadas del bafio se extrajeron por 2.5 veces entre los
rodillos para obtener un hilado que tiene un denier total
de aproximadamente 240,000 D (base de APV seco). El
hilado de 160 mm de amplitud yv 2.5 mm de groscor, entonces
se introdujo en un tanque de lavado que contiene agua a
25°C, y la mirabilita en y dentro del hilado se removid
mediante la inmersidédn en agua por aproximadamente 7
segundos bajo tensién. E1 hilado asi tratado, se sometid
a extraccidédn huimeda en seco por 1.6 veces en un bafio de
concentracién de mirabilita de 100 g/litro a 75°C y se
secdé en un horno de secado a 150°C. El contenido de agua
del hilado a ser introducido en la etapa de secado fue de
130% en peso/APV.

El hilado entonces se sometid a extraccioén himeda en
seco en un horno de extraccién de aire caliente a 220°C,
de manera que el hilado extraido se curé. La proporcién
de extraccidén maxima al rompimientc fue 16.3 veces la
longitud original. El1 hilado se lavd con agua en un bafo
de lavado a 50°C por 30 minutos bajo tensidn para
substancialmente completamente remover la mirabilita. El
hilado se secd mediante calentamiento, mientras se

alcanzaba la misma etapa de temperatura de 70 a 140°C,
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con ello, obteniendo el hilado que tiene un denier total
de 48,000 D. Debido al bajo contenido de mirabilita en la
superficie en las fibras a ser introducidas en la etapa
de secado, se obtuviercn efectos remarcables en la
eficiencia del secado y prevepc;én de la adhesividad de
las fibras debido a un bajo contenido-de agua. E1 método
de produccién anterior se encontré por ser ventajoso
debido a ia buena operabilidad y bajo costo de produccidn.
La adhesividad de las fibras no ocurrié, y las fibras
mostraron excelentes propiedades mecanicas, etc. Los

resultados se muestran en la Tabla 1.

Ejemplo 7

La solucién de hilado preparada en el Ejemplo 1, se
hilé en humedo en un bafio de coaéulacién que contiene 420
g/litro de mirabilita a una temperatura de bafio de 40°C a
través de una hilera que tiene 24,000 huecos. Las fibras
tomadas del bafio se extraﬁeron por 2.5 veces entre los
rodillos para obtener un hilado que tiene un denier total
de aproximadamente 240,000 D (base de APV seco}. E1
hilado de 160 mm de amplitud y 2.5 mm de grosor, entonces
se introdujo en un tanque de lavado que contiene agua a
25°C, que contiene mirabilita en una concentracidén de 100
g/litro, y la mirabilita en y dentro del hilado se
removidé mediante la inmersidén ahi por aproximadamente 30
segundos bajo tensién. E1l hilado asi tratado, se sometid
a extraccidén humeda en seco poi 1.6 veces en un bafio de

concentracién de mirabilita de 100 g/litro a 75°C y se

~secd en un horno de secado a 150°C. El contenido de agua
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del hilado a ser introducido en la etapa de secado fue de
110% en peso/APV.

El hilado entonces se sometid a extraccidn humeda en seco
en un horno de extraccién de aire caliente a 220°C, de manera
gue la proporcién de extraccién total fuera de 12.5 veces y'el
hilado extraido se enrollé. La proporcidén de extraccion maxima
al rompimiento fue 16.1 veces la longitud original. El hilado
se lavé con agua en un bafio de lavade a 50°C por 30 minutos
bajo tensidén para substancialmente completamente remover la
mirabilita. E1 hiladoc se secd mediante calentamiento, mientras
se alcanzaba la misma etapa de temperatura de 70 a 140°C, con ello,
obteniendo el hilado que tiene un denier total de 48,000
D. A pesar del bajo contenido de mirabilita en la
superficie en las fibras a sef introducidas en la etapa
de seéado, se obtuvieron efectos remarcables en la
eficiencia del secado y prevencién de la adhesividad de
las fibras debido a un bajo contenido de agua. El método
de produccién anterior se encontrd como ventajosoc debido
a la buena operabilidad y bajo costo de produccidén. La
adhesividad de las fibras no ocurrid, y las fibras
mostraron excelentes prppiedades mecanicas, etc. Ademas,
puesto que el lavado se realizd en una solucidn acuosa de
la sal inorganica, la adhesividad de las fibras se
previno mas efectivamente. Los resultados se muestran en

la Tabla 1.

Ejemplo 8
Una solucidn de hilado se prepard mediante 1la

disolucién de APV que tiene un grado de polimerizacién de
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viscosidad promedio de 3,300 y un grado de saponificacién
de 99.8 mol % en agua en una concentraciéon de 10.5% en
peso. La solucién de hilado se hildé en humedo en un bafio
de coagulacién que contiene 420 g/litro de mirabilita a
una temperatura de bafio de 40°C a través_de una hilera
que tiene 2,000 huecos. Las fibras tomadas del bafio se
extrajeron por 2.5 veces entre los rodillos para obtener
un hilado que tiene un denier total de aproximadamente
24,500 D (base de APV secc). El hilado entonces se
introdujo en un tanque de lavado que contiene agua a 25°C,
y la mirabilita en y dentro del hilado se removid
mediante la inmersidén en agua por aproximadamente 15
segundos bajo tensién. El hilado lavado se extrajo por
1.8 veces entre los rodillos y se secdé en un horno de
secado a 130°C, El contenido de agua del hilado a ser
introducido en la etapa de secado fue de 210% en peso/APV.

El hilado entonces se sometid a extraccidén humeda en
seco en un horno de extraccién de aire caliente a 220°C,
de manera que la proporcién de extraccidén total fue 17
veces, Yy el hilado extraido se enrrolldé. La proporcidn de
extraccién madxima al rompimiento fue 22 veces la longitud
original: El hilado se lavd con agua en un bafio de lavado
a 50°C por 30 minutos bajo tensidén para substancialmente
completamente remover la mirabilita. El hilado se secé
mediante calentamiento, mientras se alcanzaba la misma
etapa de temperatura de 70 a 130°C, con ello, obteniendo
el hilado que tiene un denier total de 3,620 D. El método
de produccidén anterior se encontrdé por ser ventajoso

debido a la buena operabilidad y bajo costo de produccién.
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La adhesividad de las fibras no se observd, y las fibras

mostraron excelentes propiedades. Los resultados se

muestran en la Tabla 1.

'Ejemplo g

Una scolucién de hilado se prepard mediante la
disolucidén de APV que tiene un grado de polimerizacidn de
viscosidad promedio de 1,700 y un grado de saponificacién
de 99.9 mol % en agua en una concentracién de 16% en peso,
y ademds la disolucién de &cido bérico en una
concentracién de 0.05% en peso. La sclucién de hilado se
hilé en himedo en un bafio de coagulacidn que contiene
0.03 mol/litro de hidréxido de sodio y 350 g/litro de
mirabilita a una temperatura de bafio de 40°C a través de
una hilera que tiene 2,000 huecos. Las fibras tomadas del
bafic se extrajéron pof 2.5 veces entre los rodillos y se
neutralizaron en un bafio de neutralizacidén que contiene
0.10 mol/litro de acido sulfurico y 380 g/litro de
mirabilita a un bafio de temperatura de 40°C.

El hilado asi tratado se sometidé a extraccién humeda
en seco, 1.2 veces:en un baifio que contiene 380 g/litro de
nmirabilita a 90°C y se sumergié en un tanque de lavado
gque contiene agua a 25°C, por aproximadamente 7 segundos
bajo tensidén, con ello, remocviendo la mirabilita en y
dentro del hilado. Después de la extraccidén del hilado
lavado, por 1.6 veces, en un bafilo que contiene 100
g/litro de mirabilita a 75°C, el hilado se sec6é en un
horno de secado a 130°C.

El hilado entonces se sometid a extracciétn himeda en
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seco en un horno de extraccidn de aire caliente a 225°C,
de manera que la proporcién de extraccién total fue 14
veces, y el hilado extraido se enrrolld. La proporcidn de
extraccién méxima al rompimiento fue 18 veces la longitud
original. El hilado se lavdé con agua en un bafio de lavado
a 50°C por 30 minutos bajo tensién para substancialmente
completamente remover la mirabilita y lavar el acido
bérico simultaneamente. El hilado se secO mediante
calentamiento, mientras se alcanzaba la misma etapa de
temperatura de 70 a 130°C, con ello, obteniendo el hilado
gque tiene un denier total de 3,630 D, El método de
produccién anterior se encontrd por ser ventajoso debido
a la buena operabilidad y bajo costo de produccién. La
adhesividad de las fibras no se observd, y las fibras
mostraron excelentes propiedades. Los resultados se

muestran en la Tabla 1.

Ejemplo Comparativo 1

El mismo procedimiento como en el Ejemplo 1 se
repitidé, hasta la etapa de secado, exceptoc por la omisidn
del lavado en el tanque de lavado. El contenido de agua
del hilado a ser introducido en la etapa de secado fue
90% en peso/APV. Entonces, el hilado se sometid a
extraccién himeda-en seco en un horno de extracciédn de
aire caliente a 220°C, de manera que la proporcién de
extraccidén total fue 8 veces, y el hilado extraido se
curd. La proporcién de extraccidén maxima al rompimiento
fuel13 veces la longitud original. El hilado se lavdé con

agua en un bafo de lavado a 50°C por 30 minutos bajo
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tensidén para substancialmente completamente remover la
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mirabilita. E1l hilado se secd mediante calentamiento,
mientras se alcanzaba la misma etapa de temperatura de 60
a 120°C, con ello, obteniendo el hilado que tiene un
denier topal de 3,610 D. A pesar de que el método de
produccidn anterior se encontrd por ser ventajoso debido
a la buena operabilidad y bajo costo de produccidn, y la
adhesividad de las fibras ﬁo ocurrid, y las propiedades
de la fibra fueron pobres debido a la falla en la
extraccidén a una proporciédn de extraccidn alta. Los

resultados se muestran en la Tabla 1.

Ejemplo Comparativo 2

La solucidén de hilado preparada en el Ejemplo 1, se
hilé en hiumedo en un bafio de coagulacién que contiene 420
g/litro de mirabilita a una temperatura de bafio de 40°C a
través de una hilera que tiene 2,000 huecos. Las fibras
tomadas del bafio se extrajeron por 2.5 veces entre los
rodillos para obtener un hilado que tiene un denier total
de aproximadamente 15,800 D (base de APV seco). El hilado
se introdujo en un tanque de lavado que contiene agua a
25°C, y la mirabilita en y dentro del hilado se removid
mediante la inmersién en agua por aproximadamente 5
minutos bajo tensién. Después de pasar el hilado lavado
a través de una solucidén acuosa que contiene &acido
parafinico para cubrir la fibra con el aceite, el hilado
asi tratado, se extrajo por 1.6 veces entre los rodillos
y se secd en un horno '‘de secado a 130°C.

El hilado entonces se sometid a extraccién himeda en
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seco en un horno de extraccién de aire caliente a 220°C,
de manera que la proporcién de extraccidédn total fue 13

veces, y el hilado extraido se enrrolld. La extraccidn

maxima al rompimiento fue 17.5 veces la longitud original.

El hilado se lavé con agua en un bafio de lavado a 50°C
por 30 minutos bajo tensién para substancialmente
completamente remover la mirabilita. E1 hilado se secd
mediante calentamiento, mientras se alcanzaba la misma
etapa de temperatura de 70 a 130°C, con ello, obteniendo
el hilado que tiene un denier total de 3,590 D. A pesar
de que las propiedades mecdnicas fueron suficientes
debido a que se hizo exitosamente una proporcién de
extraccidén alta, las fibras resultantes fueron pobres en
su textura y dispersabilidad del agua debido a la
adhesividad de las fibras ocurridas debido a la cubierta
de aceite. Ademéds, la operabilidad en la etapa de secado
fue pobre y el proceso no fue costosamente eficiente. Los

resultados se muestran en la Tabla 1.

Ejemplo Comparativo 3

Mediante la disolucién de APV que tiene un grado de
polimerizacidén de viscosidad de 1,700 y un grado de
saponificacién de 99.9 mol % y acido bdérico en agua, se
prepardé una solucidén de hilado que contiene 16% en peso
de APV y 0.3% en peso de &acido bérieo. La solucidédn de
hilado se hilé en humedo en un bafio de coagulacién que
contiene 0.3 mol/litro de hidréxido de sodio y 350
g/litro de mirabilita a una temperatura de bafic de 40°C

través de una hilera que tiene 2,000 huecos. Las fibras
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tomadas del bafic se extrajeron por 3 veces entre los
rodillos y después se neutralizaron en un baifio de
neutralizacién que contiene 0.82 mol/litro de acido
sulfirico y 380 g/litro de mirabilita a un bafio de
temperatura de 40°C.

El hilado asi tratado se sometid a extraccidén himeda
en seco, 1.2 veces en un bafio que contiene 380 g/litro de
mirabilita a un bafio de temperatura 90°C, el hilado se
introdujo en un tanque de lavado que contiene agua de
35°C y mirabilita y acido bdérico en y dentro del hilado,
removidos completamente mediante la imersién en agua por
aproximadamente 5 minutos bajo tensidén. El1 hilado asi
tratado se secé en un horno de secado a 130°C.

El hilado entonces se sometid a extraccidén hiimeda en
seco en un horno de extraccién de aire caliente a 235°C,
de manera que la proporcién de extraccién total fue 15
veces, y el hilado resultante gue tiene un denier total
de 3,650 D, se curdé. La proporcidén de extraccibédn méxima
al rompimiento fue 19 veces la longitud original.

Puesto que el grado de modificacidén seccional
transversal fue menor y la adhesividad de las fibras
ocurridas en la etapa de secado debido a la expansién en
la etapa de lavado, la dispersabilidad del agua de las
fibras resultantes fue pobre comparada con aquella de las
fibras de la presente invencidén. Ademas, el método
anterior fue inferior a los métodos de la presente
invencién en operabilidad y costos de produccién. Los

resultados se muestran en la Tabla 1.



5

53
Tabla 1
Propiedades . de las fibras
Tenacidad Médulo Circularidad Contenido Estructura Dispersa-
g/D g/D seccional de acido de centro bilidad
3 bhérico % superficial en agua
en peso
Ejemples
1 11.5 250 35 0 presente A
2 10.8 225 42 0 presente A
3 11.5 270 39 0 presente A a
4 11.3 240 43 0 presente A
5 10.5 215 36 ] presente A
6 10.4 220 38 0 presente A
1 10.5 225 3° ¢ presente A
8 15.3 386 29 ¢ presente A a
9 12.6 315 55 0.14 presente A
Ejemplos
comparativos
1 7.0 135 45 0 presente A
2 10.9 260 35 0 ausente B a
3 14.1 340 60 0.5 ausente D
Tabla 1 (Continuacidn)
P — ] T | . lda d T rabilit
ngjfﬁﬁii?a Dentro Superficiedﬁi;iﬁi?%? Total %
] % % en en en
pesa/APV  peso/APV peso/APV
Ejemplos
1 91 50 2 7 9
2 82 36 4 9 13
3 95 79 1 3 |
4 91 43 2 8 10
5 82 43 4 8 12
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6 86 43 3 8 11
7 86 50 3 7 10
8 89 49 2 6 8
9 91 43 2 B 10
Ejemplos

Comparativos

1 0 0 22 14 36
2 100 100 0 0 - 0
3 100 100 0 0 0

Ejemplos 10 a 18

Se prepard® una mezcla hidraulica mediante el
mezclado y amasédo de una mezcla de 5.7 partes en peso de
fibras de corte de 2 mm de longitud, preparadas a partir
de fibras obtenidas en cada uno de los Ejemplos 1 a 9,
100 partes en peso de un cemento Portlan general
{manufacturado por Chichibu Onoda Cement Co., Ltd), 100
partes en peso de arena de silice No.7 (manufacturada por

Toyo Materan Co., Ltd}, 0.4 partes en peso de silice

~humada (manufacturado por Efaco Co. Ltd), 1.5 partés en

peso de metilcelulosa (Himethlosa 90SH30000 manufacturada
por Shin-Etsu Silicon Co., Ltd), 0.75 partes en peso de
un agente deshidratante AE de alta resolucién (SP-8N
manufacturado por Pozoris Bussan Co., Ltd) y 60 partes en
peso de agua en un omnimezclador (OM-5 manufacturado por
Chiyoda Giken Co., Ltd.). .Cada mezcla hidrédulica se
molded en una estructura de 4 cm x 4 cm X 16 cm (grosor),
se dejdé permanecer a temperatura ambiente por 24 horas y
se curco en agua a temperatura ambiente por 6 dias, con

ello se obtuvo la muestra respectiva. Los resultados de



4%

la observacidén en las muestras, mostraron que las fibras
son excelentes como refuerzos para materiales hidraulicos

debido a la dispersiédn uniforme de las fibras.
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REIVINDICACIONES

1. Una fibra a base de alcohol polivinilico
estructurada de un centro superficial, caracterizada
porque que tiene una tenacidad de fibra individual de 9
g/D o mayor, un médulo inicial de 170 g/D o© mayor, una
circularidad seccional de 57% o menor, y un contenido’
total de &cido bériqo y sus sales de 0.4% en peso o menor.

2. La fibra a base de alcohol polivinilico
e§tructuréda de un centro superficial, de conformidad con
la reivindicacién 1, caracterizada porque la circularidad
seccional es de 25 a 45%.

3. La fibra a base de alcohol poliﬁinilico
eétructurada de un centro superficial, de confo;midad con
la reivindicacién 1 o 2, caracterizada porque una fineza
de una fibra individual de la fibra a base de alcohol
polivinilico estructurada de un centro superficial es de
0.1 hasta 1000 D.

4, La fibra a base de alcohol polivinilico
estructurada de un centro superficial de conformidad con
una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 3,
caracterizada porque una longitud de fibra de una fibra
individual de la fibra a base de alcohol polivinilico
estructurada de un centro superficial es de 1 a 100 mm.

5. La fibra a base de alcoheol polivinilico
estructurada de un centro superficial de conformidad con
una cualquiera'de las reivindicaciones 1 a 4;
caracterizada porque la fibra a base de alcohol

polivinilico estructurada de un centro superficial, se
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elabora de un polimero a base de alcohol polivinilico que
tiene un grado de polimerizacién promedio de 4000 o0 menos
y un grado de saponificacidén de 96 mol % o més.

6. La fibra a base de alcohol polivinilico
estrﬁcturada de un centro superficial de conformidad con
una cualgquiera de las reivindicaciones 1 a 5,.
caracterizada porque preéenta una dispersabilidad al
agua tal gque las fibras individuales de la fibra a base
de alcoheol polivinilico estructurada de un centro
superficial estdn dispersadas uniformemente sin
substancialmente agregacidédn y distribuidas
substancialmente uniformemente cuando una dispersidn
acuosa comprende 500 cc de agqua y 0.1 g de 6 mm de fibras
de corte de la fibra a base de alcohol polivinilico
estructurada de un centro superficial se transforma en
papel, en un papel filtro que tiene una filtracién al
nivel del tipo 5A én JIS P3801.

7. La fibra a base de alcohol polivinilico
estructurada de un centro superficial, de conformidad con
una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 6,
caracterizada porque se produce mediante un proceso gque
comprende una etapa de hilado en himedo o hilado himedo
en seco en una solucidén de hilado acuosa que contiene un
polimerc a base de alcohol polivinilico en un bafic de
coagulacién que comprende una solucibén acuosa gque
contiene una sal inorgadnica capaz de deshidratar y
coagﬁlar la scolucidén de 'hilado para formar un hilado y al
menos etapas subsecuentes de secado y extraccidn del

hilado resultante, en donde el proceso ademads comprende
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al menos, una etapa de lavado del hilado después de tomar
el hilado del bafo de coagulacidén, y antes de introducir
el hilado en la etapa de secado, un contenido de la sal
inorganica en el hilado a ser introducido en la etapa de
secado se regula dentro de un range de 1 a 20% en peso.

8. Unos refuerzos para materiales hidraulicos,
caracterizados porque comprenden una fibra a base de
alcohol polivinilico estructurada de un centro
superficial, de conformidad con una cualquiera de las
reivindicaciones 1 a 7.

9. Un proceso para producir una fibra a base de
alcohol polivinilico estructurada de un centro
superficial, en donde comprende una etapa de hilado en
himedo o hilado himedo en seco en una solucién de hilado
acuosa que contiene un polimero a base de alcohol
polivinilico en un bafio de coagulacidédn que comprende una
solucién acuosa que contiene una sal inorganica capaz de
deshidratar y coagular la solucidén de hilado para formar
un hilado y al menos etapa§ subsecuentes de secado y
extracciédn del hilado resultante, caracterizado porgque el
proceso ademés comprende al menos, una etapa de lavado
del hilado después de tomar el hilado del bafio de
cocagulacién y antes.de introducir el hilado en la etapa
de secado, un contenido de la sal inorgédnica en el hilado
a ser introcducido en la etapa de secado es regulado
dentro de un rango de 1 a 20% en peso.

10. El proceso de conformidad con la reivindicacién
9, caracterizado porgque, 75 a 95% en peso de la sal

inorgédnica en una superficie de las fibras en el hilado y
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entre las fibras individuales del hilado y 0 hasta 70% en
peso de la sal inorganica dentro de las fibras se
remueven en la etapa de lavado del hilado.

11. El1 proceéo de conformidad con la reivindicacién
9 o 10, caracterizado porque una solucién de lavado para
la etapa de lavado del hilado es una solucidén acuosa de
la sal inorgéanica que tiene una concentracidén de 10 a 200
g/litro. ‘

12, El proceso de conformidad con la reivindicacién
11, caracterizado porque la etapa de lavado del hilado
se lleva a cabo mediante la inmersién del hilado en una
solucién de lavado de 10 hasta 85°C por 1 a 60 segundos

bajo tensidn.
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RESUMEN DE LA INVENCION

La presente invencidn se'refiere a fibras a base de
alcohol polivinilicd estructuradas de un centro -
superficial que tienen una tenacidad de fibra individual
de 9 g/D o mayor, un médulo inicial de 170 g/D o m&s, una
circularidad seccional de 57% o mas, y un contenido total
de acido bérico y sus sales de 0.4% en peso o mas. Debido
a su alta fuerza mecéanica, alta resistencia de
adhesividad de las fibras, pequefia circularidad seccional,
etc., las fibras a base de alcohol polivinilico -
estructuradas de un centro superficial, muestran

propiedades adecuadas como refuerzos, etc.
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; Radicavion 1 030193 09600029 Folissy gD ENCEA
Fecha RAD): 2000-04-27 f2:12:59

' Travite : el ' PRESENTAC
REQUISITOS WNIIMOS PAI Dependencia: 2829 DIHS l% HEIVE&TF%IIDE‘S"

PATENTE DE INVENCION | ] MODELO DE UTILIDAD| ]
» Nombre e identificacion del Solicitante [1]
o Nombre e identificacion del Inventor [1
o Titulo 0 nombre de la Invencion [1]
e Descipcion []
 Reivindicaciones []
e Resumen [1]
o Comprobante de Pago [1]
COMPLETA[ ] INCOMPLETA [ ]

DISENO INDUSTRIAL [ ]

o Nombre e identificacion del peficionario [1]

« Nombre e identificacién del inventor o disefiador (]

o Indicacion del género de productos para los cuales debe utilizarse []

o Representacion grafica [1]

o Comprobante de pago (1]

COMPLETA[ ] INCOMPLETA [ ]

Firma Responsable

Fecha: : Carrera 13 No. 27-00 Piso 5y 10

Conmutador: 334 12 21-2.3-4
Fax: 281 31 25 e-mail: info@sic.gov.co
Santa Fe de Bogots D.C. - Colombia



SUPER[NTENDEN
DE INDUSTRIA
Y COMERCI

DIVISION DE NUEVAS CREACIONES
PRIMER EXAMEN DE FORMA

EXPEDIENTE 00-030193
Practicado el examen juridico de acuerdo con lo establecido en el art. 21 de la Decision 344
se determind que esta solicitud de Patente de Invencién:

SI[ ] NO|[x] NO APLICABLE [ ] Presento los poderes necesarios en
- forma correcta (Decision 344, art. 14-a).

SI[ ) NO[x ] NO APLICABLE[ ] Acreditd, en forma correcta, la
existencia y representacion de la persona juridica solicitante (art.
14-c de la Decisidn 344; literal g) del art. 4 del Decreto  117/94).

SI[x] NO{ ] NO APLICABLE [ ] Presentd, en forma correcta el
comprobante de pago por la tasa de presentacion establecida
(art. 13-f de la Decision 344 y la Resolucién 02 del 4 de enero
del 2000 ).

SI{ ] NO[x] EXTEMPORANEAMENTE [ ] Reivindicd prioridad, dentro del
oo plazo y de acuerdo con lo previsto en el Articulo 4 del Convenio
de Paris. '

AL ] NOI[ ] NO - APLICABLE [ x ] Presenté copia, certificada su
’ ' conformidad por la Administracion que recibié la solicitud de la
cual reivindica prioridad, al momento de radicar la solicitud
nacional.

Si{ ] NO [, ] NO APLICABLE [ x ] Presento la traduccion del capitulo
reivindicatorio de la solicitud de la cual se reivindica prioridad (Art.
4, D-3 Convenio de Paris; Concepto: 5 de enero de 1999 S.1.C.).
SI[ ] NO[x ] CUMPLE LOS REQUISITOS JURIDICOS

OBSERVACIONES JURIDICAS CONVENIO DE PARIS:

En consecuencia, se conceptiia que esta solicitud:

SI[ ] NO[X] Se ajusta a los aspectos FORMALES indicados en la Decision
344 y por tanto,
SIT ] NO[x] Se recomienda PUBLICAR el extracto correspondiente.

Santafé de Bogota, D.C., 28 de abril deil 2000.

EXAMINADOR JURIDICO

Carrera 13 N* 27-00 Pisos 5°y 10°
Conmutador 334 1221-2-3-4
Fax 281 3125
*  Santafé de Bogot4, D.C. - Colombla



Pﬁ 2 EXAMEN DE FORMA

Radicacién no QD 0493

Concepto Técnico noqAO Clasificacion Internacional de Patentes YO4 ¥ & / 14

Practicado el examen de acuerdo a lo establecido en el Art. 21 de la Decisién 344 se determiné que esta
solicitud de Patente de Invencién:

SI ] NO[]

SIf] NO[]
SIp NO[]

SIM NO[]
SI[]1 NO M
SIH NO ]

ST NO[]
SI[] NO X

SI[] NO ]
SI[] NO [

SIK] NO{]
SI{] NO[]

SI[] NOY

Contiene la identificacion correcta del inventor (Art.8, Art.13-a).
Contiene la identificacion correcta del solicitante (Articulo 13-a).

Contiene el resumen con ¢l objeto y finalidad de la invencion en forma correcta
(Art.13-e). .

Contiene el titulo o nombre de la invencion en forma correcta (Art.13-b).
Contiene la descripcion clara y compieta de la invencién (Art.13-c).

Contiene los dibujos correctos (Art.14-c junto con el literal d) del Art. 4 del Dto.
117 del 94).

Contiene las unidades de medida en el sistema exigido (Art.14-¢ junto con el
Decreto 3464 del 26 de diciembre de 1980). ) '

Contiene una o mas reivindicaciones, en forma correcta, que precisen la materia
para la cual se solicita la proteccion mediante la patente (Art.13-d).

Contiene el extracto de acuerdo con el literal c) del articulo 4 del Dto. 117 /94,

Contiene el arte final del dibujo caracteristico de acuerdo con el literal c) del
articulo 4 y el articulo 27 del Dto. 117 /94.

Contiene la tarjeta del Archivo Tematico [formato P-104] en forma correcta
(Art.14-c junto con el literal b) del articulo 4 del Dto. 117 /94).

Contiene la tarjeta del Archivo de Propietarios [formato P-105] en forma correcta
(Art.14-c junto con el literal b) del articulo 4 del Dto. 117 /94).

CUMPLE LOS REQUISITOS TECNICOS

OBSERVACIONES Y OTROS: SI[{§ NO[] ver hoja(s) anexa(s)

Santa Fe de Bogota, D.C,,

oc €& 25

EXAMINADOR TECNICO

Cédigo 202017



DIVISION DE NUEVAS CREACIONES
PRIMER EXAMEN DE FORMA

CONCEPTO TECNICO N°q40

EXPEDIENTE N° 00-30193 IPC:DO1F 6/14

Las siguientes son las observaciones que se desprenden del primer examen de
forma:

Aclarar lo que significa la relacion “g/D” que aparecé a lo largo de toda la solicitud,
por supuesto que sobre lo que se debe hacer precisién es el significado de Ia
variable "D".

Hay que mejorar la redaccion de la clausula 6, no se entiende que propiedad de
la fibra desean definir, tampoco se hace claridad cuando dicen gque la fibra en agua
se transforma en papel en un filtro de! tipo 5A en JIS P3801777.

La clausula 8 no es admisible, no se esta definiendo ningan refuerzo para material

hidraulico, es claro que se habla de la aplicacién de las fibras; como tal puede ser
reclamado pero empleando expresiones indirectas. '

Incluir de nuevo el extracto para la publicacion conteniendo las principales
reivindicaciones corregidas de la invencion.

Examinador Técnico de Patentes

Codigo 202017

W0 58
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SUPERINTENDENCIA
- DE INDUSTRIA
Y COMERCIO

EXPEDIENTE 00-030193

AUTO 1247

LA JEFE DE LA DIVISION DE NUEVAS CREACIONES
DISPONE

ARTICULO PRIMERO: Reconocer personeria al doctor X)X(XX, como apoderado del
solicitante, en los términos y para los efectos del poder conferido

ARTICULO SEGUNDO: Conforme lo establece el articulo 22 de la Decision 344 de la
Comision del Acuerdo de Cartagena, requiérese al solicitante, para que dentro del plazo
de treinta (30) dias habiles siguientes a la fecha de notificacién del auto, presente
respuesta a las observaciones o complemente los antecedentes sefialados en el examen
de forma.

ARTICULO TERCERO Notrﬁcar,por estado el presente auto, advirtiendo que contra el no
procede fecurso alguno en la via gubernatlva
/ %
»NO_.T_I,FIQUESE Y_ CUMPLASE \‘ _
Dado en Santafé de Bogota D.C., a los.” [2.7°.JUN 2000

LA JEFE DE LA DIVISI E NUEVAS CREACIONES,

ALIX CARMEfIZA CESPEDES DE VERGEL

NOTIFICADO POR ESTADO

[{
Santafé de Bogota D.C., fz 9J Mmtiﬁcado por anotacion en estado de esta misma
fecha.

VENCIMIENTO NOTIFICACION ESTADO

SOLICITO PRORROGA TERMINC SI NO

VENCIMIENTO TERMINO PRORROGA

Carrera 13 N” 27-00 Pisos 5°y 10°
Conmutador 334 1221-2.3-4
" Fax 281 3125
Santafé de Bogota, D.C. - Colombla



