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(57) Rezumat: Inventia se refera la un procedeu de
obtinere a firelor acrilice destinate prelucrarii in
industria textila, constand in filarea unei compozitii
formate din 18...28% copolimer cu viscozitatea
relativa de 1, 25...1, 5, 10...25% apa si 47..72%
etilencarbonat, intr-o baie de coagulare apoasa ce
contine 20...38% etilencarbonat la temperatura de
40...75°C, etirarea cablului polifilamentar format la
un raport de 1/5...1/8, post coagularea intr-o baie
cu concentratia de 5..25% etilencarbonat, cu

10...15% sub concentratia din baia de coagulare,
apoi spalat, avivat, uscat, incretit si taiat. Copoli-
merul acrilic, utilizat, este obtinut dintr-un amestec
cu 91, 5..95 & acrilonitrii si 4, 5..8 5
comonomeri, care, dupa filtrare, este spalat cu
4...15 parti apa la o parte polimer si uscat pana la
o parte apa la 1...99 parti polimer.
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Inventia se refera la un procedeu de obtinere a fibrelor acrilice, destinate prelucrarii
in industria textila.

Sunt cunoscute procedeele de obtinere a fibrelor acrilice prin filarea umeda din sol-
venti organici, dar care prezinta dezavantaje fie in privinta nivelului scazut al calittii si al
costurilor de fabricatie ridicate, ca in cazul utilizarii solventului etilencarbonat, fie gradului
avansat de toxicitate la solventii cu grupari aminice: dimetilformamida, la care, din motive
ecologice, s-au fixat limite reduse de noxe admisibile in obtinerea, prelucrarea si utilizarea
fibrelor filate din acesti solventi.

Se stie ca sub 1% din totalul capacitatilor de productie instalate utilizeaza drept sol-
vent etilencarbonat, cu toate ca acesta, in raport cu alti solventi organici, prezinta insemnate
avantaje, prin aceea ca se sintetizeaza relativ simplu, din materii prime usor accesibile, are
un pret de cost scazut, nu da produse de degradare colorate, nu este coroziv si are un grad
foarte redus de toxicitate, dar toate acestea au fost depasite de dezavantajele datorate cali-
tatii scazute si costurilor de fabricatie ridicate.

Este cunoscut un procedeu de obtinere a fibrelor acrilice, filate umed prin coagulare,
etirare umeda, spalare si tratare a cablului, uscare sub tensiune si termoetirare, folosind ca
solvent etilencarbonat, dar care prezinta dezavantajul neuniformitatii caracteristicilor.

Problema pe care o rezolva inventia este stabilirea compozitiei, masei moleculare si
protectiei necesare polimerului, impotriva degradarii termooxidative, a procedeului de dizol-
vare si de filare din solvent etilencarbonat, astfel incat sa se obtina o fibra de calitate imbu-
natatita, cu un grad optim si constant de plastifiere si, deci, cu o stabilitate imbunatatita la
tratament umidotermic, cu un consum de colorant redus, cu proprietati fizico-mecanice si de
prelucrabilitate ridicate, avand costuri de fabricatie scazute.

Procedeul de obtinere a fibrelor acrilice, conform prezentei inventii, constand in pro-
ducerea copolimerului acrilic, formarea solutiei de filare, filare, coagulare, etirare, postcoagu-
lare, spalare, avivare, uscare si incretire, inlaturad dezavantajele mentionate prin aceea c3,
pentru producerea copolimerului acrilic, se supune polimerizarii in suspensie un amestec de
91,5...95,5% acrilonitril $i 4,5...8,5% comonomeri, copolimerul, dupa indepartarea monome-
rilor nereactionati, fiind suspus spalarii intr-o singura faza, cu un raport polimer/apa de
1/1...1/15 si, in final, operatiei de uscare pentru un raport apa/polimer de 1/1...1/99, compo-
zitia de filare continand 18...28% copolimer acrilic, cu masa moleculara de 25.000, cu visco-
zitatea relativa de 1,25...1,59 si 72...82% solvent format din apa si etilencarbonat in raport
de 1/3...1/9, astfel incat continutul de abé din solutia de filare sa fie de 10...25%, filarea are
loc intr-o baie de coagulare apoasa, ce contine 20...38% etilencarbonat, cu o intindere pozi-
tiva la filiera de 20...50%, viteza de preluare fiind de 8...15 m/min, fibra gel formata fiind su-
pusa unei etirari in doua faze, la raport total de 1/5...1,8, si apoi postcoagulata intr-o baie
apoasa, ce contine etilencarbonat, cu 10...15% sub concentratia din baia de coagulare, la
temperatura de maxim 60°C, urmata de spélarea in bai apoase cu un grad de turbulenta
intensificat, la temperatura de 60...80°C, uscarea tensionata pe galeti incalziti, la tempe-
ratura de 120...160°C, stabilizarea prin fixarea continua, in a doua parte a uscétorului, cu
o reducere a vitezei de 8...20%, cu umiditatea relativa a aerului de 60...90%, care circul in
echicurent cu cablu, incretirea si ambalarea sub forma de fibra scurta sau cablu.

Autoarea a stabilit ca diferentele de calitate si costul de fabricatie dintre fibrele filate
din etilencarbonat si cele filate din alti solventi organici se datoreaza proprietatilor superioare
de solventi si de plastifiant pe care le are etilencarbonatul, dar care nu au fost cunoscute si
valorificate in cadrul procedeului de fabricatie cunoscut.

Autoarea a pornit de la faptul ca proprietatea de solvent poate fi pusa in evidenta prin
determinarea densitatii energiei de coeziune, fiind cunoscut ca valorile egale pentru polimer
si solvent asigura o capacitate maxima de gonflare a polimerului in solventul respectiv.
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Etilencarbonat e, = 237 cal/cm?®
Dimetilformamida e, = 147 cal/cm?®
Dimetilacetamida e, = 123 cal/cm?®
Poliacrilonitril e, = 237 cal/cm?®

Proprietatea de plastifiant a fost pusa in evidentd comparand valorile constante
dielectrice, valorile mai mari indicand o capacitate mai mare de plastifiere.

Dimetilformamida 25 = 36,7 (5)
Dimetilacetamida 25= 38,0 (5)
Dimetilsulfoxid 25 = 45,0 (6)
Etilencarbonat 40 =89,12(7)
36 = 90,8 (8)

Autoarea a reusit astfel sa obtina fibre cu caracteristici superioare, valorificand pro-
prietatile specifice, de solvent si plastifiant, ale polimerului acrilic, pe care le are etilencar-
bonatul.

Inventia prezinta urmatoarele avantaje:

- imbunatateste calitatea fibrei in privinta cresterii stabilitatii la tratamente umidoter-
mice, cresterii gradului de saturare cu coloranti, ridicarii randamentului tinctorial si, prin
aceasta, face posibila reducerea cu 30...50% a consumului de colorant la vopsire, macro-
structura compacta cu suprafata lucioasa necesitd un consum redus de substante de avivare
antistatizare, fibra avand proprietati fizico-mecanice si de prelucrabilitate ridicate;

- reduce costurile de fabricatie prin diminuarea consumurilor specifice de materii
prime, solvent, energie, utilitati si manopera.

Se dau in continuare trei exemple de realizare a inventiei $i un exemplu comparativ.

Exemplul 1.Polimerul se obtine prin procedeul de polimerizare in suspensie a unui
amestec de monomeri alcatuit din 93,5% acrilonitril si 6,5% acetat de vinil, cu o valoare a
masei moleculare de 53.000 si viscozitatea relativa de 1,46. Suspensia, dupa stripare, este
filtrata, iar polimerul spalat si uscat, cu un continut de umiditate de 1,3%, este dizolvat in eti-
lencarbonat cu concentratia de 84%, pentru a obtine o solutie de filare, ce contine 16,5% po-
limer, 11% apa si 72,5% etilencarbonat, care, dupa dezaerare si filtrare, este filata la tempe-
ratura de 85°C, prin filiere cu 20.000 orificii gi diametrul de 60y, intr-o baie apoasa de coagu-
lare, ce contine 18% etilencarbonat la temperatura de 50°C. Cablul de filamente preluat cu
viteza de 10 m/min este etirat in doua faze succesive, spalat in bai apoase cu concentratia
de pana la 3% etilencarbonat si temperatura de 60 si 80°C, avivat, uscat pe galeti incalziti
la temperatura de 140...180 °C, apoi etirat, incretit si taiat, putand fi livrat ca fibra scurta sau
netaiat, sub forma de cablu continuu.

Regimul de viteze pe linie este urmatorul:

Etirare grup | 10 m/min, grup Il 19,5 m/min, grup lil 42,5 m/min, spalare 42,5 m/min,
uscare grup | 43 m/min, grup Il 45 m/min, grup Ill 48 m/min, etirare finala grup | 70 m/min,
grup Il 74 m/min.

Fibra obtinuta are urmatoarele caracteristici: titlul 2,53 den, tenacitate 3,2 gf/den,
rezistenta 8 gf, alungire 22%, contractie 14,5% grad de saturare cu colorant 1,96, stabilitate
la tratamente umidotermice la nivelul fibrei etalon, randament tinctorial bun, cu consum de
colorant redus cu 20%.

Exemplul 2. Polimerul se obtine prin polimerizare in suspensie a unui amestec de
monomer continand 93,5 acrilonitril, 6,5 acetat de vinil si 0,5% metalilsulfonat de sodiu,
avand viscozitatea relativa 1,43.

Dupa separarea monomerilor nereactionati, prin stripare cu abur, filtrare, spalare cu
un raport polimer/apa 1/12 si uscare pana la un raport apa/polimer 1/99, polimerul se dizolva
intr-un solvent ce contine 86% etilencarbonat si 14% apa, solutia avand o viscozitate de 120
P, la o concentratie de 18,8% polimer si la temperaura de 80°C.
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Solutia este filata prin filiere cu 20.000 orificii, cu diametrul de 70y, intr-o baie de coa-
gulare ce contine 18% etilencarbonat la 52°C. Cablul de filamente este supus etirarii cu ur-
matorul regim de viteze pe linie: etirare grup | 10 m/min, grup Il 19,5 m/min, grup |l
42 m/min, spalare 42,5 m/min, uscare grup | 43 m/min, grup Il 45 m/min, etirare grup |
70 m/min, grup Il 74 m/min.

Cablul nefixat obtinut este alimentat direct la convertor, iar pala voluminoasa obtinuta
prezintd urmatoarele caracteristici:

titlu 2,98 den, tenacitate 2,86 gf/den, rezistenta 8,52 gf, alungire 26,5, contractie
16,5%, ondulatii 4/cm, grad de alb 74/8%, lungime de aderenta 33,7 cm, uniformitate Uster
2,2%, gramaj 20,1 g/m, lungime medie 99, 4 mm, grad de saturare 2,4, consum colorant cu
30% mai mic, stabilitate la tratamente umidotermice si grad de luciu comparativ cu al fibrelor
etalon.

Exemplul 3. Se alimenteaza in reactorul de polimerizare un amestec de monomeri
continand 94% acrilonitril $i 6% acetat de vinil, copolimerul obtinut, cu viscozitate relativa de
1,35 dupa separarea monomerilor nereactionati, fiind filtrat si spalat cu un raport de poli-
mer/apa de 1/6, introdus la dizolvare cu un raport apa/polimer de 1/1,25, solventul etilencar-
bonat avand un continut de 5% apa. Solutia de filare, cu un continut de 20% polimer, 17%
apa si 63% etilencarbonat, este obtinuta prin omogenizarea componentelor intr-un ameste-
cator intensiv, dizolvarea, dezaerarea cu un regim controlat de timp, temperatura si de pre-
siune, este filtrata si filata la temperatura de 90°C, intr-o baie de coagulare ce contine 21%
etilencarbonat si 79% apa la temperatura de 50°C. Cablul este preluat cu o viteza de
10 m/min, etirat la un raport de 1/7, in doua faze succesive, postcoagulat intr-o baie apoasa
cu concentratia de 12% etilencarbonat la temperatura de 60°C, dupa care este spalat in bai
apoase, cu circulatie intensificata, avivat si uscat pe galetii incalziti la temperatura de
120...160°C, cu o umiditate relativa a aerului de 80%, in a doua parte fibra fiind stabilizata
prin termofixare pe uscétor. in final, fibra este incretita si taiatd, sau cablul continuu poate
fi destinat direct productiei de pale. Regimul de viteze este urmatorul:

Pentru fibra contractabila: etirare grup | 10,6 m/min, grup Il 21,2 m/min, grup IlI
42,5 m/min, spalare 41,5, uscare grup | 41,5 m grup Il 37,5 m/min, etirare grup | m/min, grup
I1 75,5 m/min.

Pentru fibra necontractabila: etirare grup | 10,6 m/min, grup 1l 38,0 m/min, grup i
85,0 m/min, spalare | 82,5 m/min, uscare | 82,5 m/min, uscare Il 75 m/min, etirare |
75 m/min, etirare Il 75 m/min.

Pentru recuperarea etilencarbonatului, 3/4 din solutia apoasa, avand concentratia de
25%, este trimisa la faza de recuperare prin cristalizare, unde la temperatura de -2,5°C se
formeaza un eutectic, din care se separa cristalele de etilencarbonat ce contin 5% apa, care
sunt topite si reciclate in dizolvare, iar solutia muma ce contine 10% etilencarbonat este rein-
trodusa in faza de post coagulare; 1/3 din solutia de filare ramane a fi recuperata prin proce-
deul clasic de concentrare prin evaporarea apei.

Fibrele obtinute au urmatoarele caracteristici de calitate: fibra contratabila, titlu
2,59 den, rezistenta 7,7 gf, tenacitate 2,98 gf/den, alungire 22%, contractie 18,4%, ondulatii
3,7/cm, grad de alb 75,7.

Fibra necontractabila: titlu 3,04 den, rezistenta 6,9 gf, tenacitate 2,87 gf7den, alun-
gire 29,5%, contractie 2,3%, grad de alb 73/4%, ondulatii 3,8%.

Fibra obtinuta are un grad de saturare cu colorant de 3,19 consumul de colorant la
vopsire este cu 40% mai mic, are o buna stabilitate la tratamente umidotermice si un grad
de lucru similar cu al fibrelor etalon; costurile de fabricatie sunt de 20% mai mici.

Exemplu comparativ. Prin procedeul de polimerizare in suspensie se obtine un co-
polimer dintr-un amestec de 90,2% acrilonitril si 9,8% acetat de vinil, avand viscozitatea rela-
tiva de 1,62. Dupa separarea monomerilor nereactionati, suspensia de polimer este
separatade solutia muma prin filtrare, polimerul este spalat in doua faze succesive, cu apa

~ latemperatura de 80°C si, dupa filtrare pe filtre rotative, este uscat in curent de aer cald cu
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temperatura de 120...140°C. Polimerul care contine 1,5% apa este pus in contact cu o solu-
tie apoasa de etilen, avand concetratia de 86% si temperatura de 80°C, intr-un amestecitor
prevazut cu un agitator planetar. Solutia de filare este filtrata in doua etape, inainte si dupa
dezaerare, separarea aerului din solutia de filare se realizeaza intr-o coloana de curgerea
peliculara, la temperatura de 90°C si depresiunea de 500 torr.

Solutia de filare avand concentratia de 16,5% polimer, cu o viscozitate dinamica de
118 P si o temperatura de 75°C, este filata prin filiere cu 30.000 orificii avand diametrul de
75u. Baia de coagulare are temperatura de 52°C si o concentratie de 19% etilencarbonat,
iar baia de spalare temperatura de 60°C, concentratia de etilencarbonat crescand progresiv
pana la 2...3%. Se lucreaza cu urmatorul regim de viteze: etirare grup | 10 m/min, grup Il
20 m/min, grup Il 35 m/min, spalare 36 m/min, uscare grup | 40 m/min, grup Il 44 m/min,
grup 1l 48 m/min, etirare finala grup | 54 m/min, grup Il 56 m/min. Cablul contractabil obtinut
este alimentat direct la converterele de rupere, pentru transformarea in pale.

Fibra obtinuta are urmatoarele caracteristici: titlu 2,41 den, rezistenta 7,8 gf, tenaci-
tate 2,8 gf/den, alungire 21,3%, contractie 16,9%, grad de saturare cu colorant 2,03, incretiri
3,9/cm, stabilitate redusa la tratamente umidotermice, grad de luciu scazut si consum de co-
lorant ridicat datorita randamentului tinctorial scazut.

Revendicari

1. Procedeu de obtinere a fibrelor acrilice destinate prelucrarii in industria textild, con-
stand in producerea copolimerului acrilic, formarea solutiei de filare, filare, coagulare, etirare,
spalare, avivare, uscare si incretire a cablului filamentar, caracterizat prin aceea ca, pentru
producerea copolimerului acrilic, se supune polimerizarii in suspensie un amestec de
91,5...95,5% acrilonitril si 4,5...8,5% comonomeri, copolimerul dupa indepartarea mono-
merilor nereactionati fiind suspus spalarii intr-o singura faza, cu un raport polimer/apa de
1/1...1/15 i, in final, operatiei de uscare pentru un raport apa/polimer de 1/1...1/99, compo-
zitia de filare continand 10...25% apa in solutie, filarea are loc intr-o baie de coagulare
apoasa, ce contine 20...38% etilencarbonat, cu o intindere pozitiva la filiera de 20...50%,
viteza de preluare fiind de 8...15 m/min, fibra gel formata fiind supusa unei etirari in doua
faze, la raport total de 1/5...1,8, si apoi postcoagulata intr-o baie apoasa ce contine etilen-
carbonat, cu 10...15% sub concentratia din baia de coagulare, la temperatura de maxim
60°C, urmata de spalarea in bai apoase cu un grad de turbulenta intensificat, la temperatura
de 60...80°C, uscarea tensionata pe galeti incalziti la temperatura de 120...160°C, stabiliza-
rea prin fixarea continua in a doua parte a uscatorului, cu o reducere a vitezei de 8...20%,
cu umiditatea relativa a aerului de 60...90%, care circula in echicurent cu cablul, incretirea
si ambalarea sub forma de fibra scurtad sau cablu.

2. Procedeu conform revendicarii 1, caracterizat prin aceea ca aceastad compozitie
a solutiei de filare contine 18...28% copolimer acrilic, cu masa moleculara de 25.000, cu vis-
cozitatea relativa de 1,25...1,59 i 72...82% solvent format din ap3 si etilencarbonat, in raport
de 1/3...1/9, astfel incat continutul de apa din solutia de filare sa fie de 10...25%.
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