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DESCRIPCION

Meétodo para la fabricacién de una fibra de material compuesto.
Campo técnico de la invencion

La presente invencién se refiere a un método para la fabricacion de una fibra de material compuesto en el que, en
una mezcla liquida que contiene una fibra de material, per6xido de hidrégeno y un monémero, el monémero de la
citada mezcla liquida se polimeriza de modo que se combina un polimero con la fibra de material.

Antecedentes

Se han realizado varias propuestas de métodos en los que una fibra de material recién preparada se combina con
un polimero. Por ejemplo, ha habido propuestas de un método en el que un monémero que tiene un grupo hidréfilo se
somete a una polimerizacién por injertos con una fibra de modo que se imparte esa funcién a la fibra [véase, la solicitud
de patente japonesa abierta a la inspeccion publica (JP-A) nimero 2002-371.470], de un método en el que se imparte
a la superficie de una fibra un monémero y/o un oligémero de una resina termopléstica, seguido de polimerizacién
por lo que se combinan el polimero y la fibra [véase la solicitud de patente japonesa abierta a la inspeccién publica
(JP-A) nimero 2003-277.530] y de un método para la preparacién de un electrolito en forma de gel combinado con
una tela no tejida para un conjunto de polimeros, que se caracteriza porque un material base del tipo de tela no tejida
que comprende principalmente una fibra acrilica se impregna con un liquido pre-gel que contiene un disolvente no
acuoso, una sal inorgédnica de litio y un monémero y el monémero se polimeriza por irradiacion de haces de electrones
formando un polimero matriz [véase la solicitud de patente japonesa abierta a la inspeccién publica (JP-A) niimero
2002-246.065].

En el método de acuerdo con la solicitud de patente japonesa abierta a la inspeccidn publica (JP-A) nimero 2002-
371.470, la reaccién de polimerizacién se realiza por vapor de agua a una temperatura no menor que 100°C o por
irradiacion de rayos ultravioletas y, puesto que es necesario proporcionar un aparato para la generacion de vapor de
agua o de rayos ultravioletas, el método es industrialmente complicado y desventajoso. En el método de acuerdo con
la solicitud de patente japonesa abierta a la inspeccion publica (JP-A) nimero 2003-277.530, el polimero que se va a
combinar con la fibra de material se combina sélo sobre la superficie de la fibra y no en el interior de la fibra. Ademads,
el polimero que se va a combinar estd limitado a un polimero obtenido por polimerizacién de un monémero de una
resina termopldstica. En el método de acuerdo con la solicitud de patente japonesa abierta a la inspeccién publica (JP-
A) nimero 2002-246.065, el monémero se polimeriza usando un haz de electrones en un material base del tipo de
tela no tejida y el polimero resultante se combina con la tela no tejida. Puesto que es una polimerizacién por haces de
electrones, es necesario usar un aparato relativamente costoso y el método es industrialmente desventajoso.

Descripcion de la invencion
Problema que la invencion trata de resolver

Asi, el método de acuerdo con la técnica anterior implica el problema de que el polimero combinado esta presente
localmente sobre la superficie de la fibra y de que, para iniciar la polimerizacidn, es necesario un aparato para la
irradiacién de haces de electrones o para la irradiacion de rayos ultravioletas. Un objetivo de la presente invencién es
proporcionar un método para la fabricacion de una fibra de material compuesto en el que se resuelvan los problemas
antes mencionados y el polimero se pueda combinar ficilmente con una fibra de material.

Medios para resolver el problema

El objetivo de la presente invencion se puede conseguir por los siguientes medios:

(1) Un método para la fabricacién de una fibra de material compuesto que se caracteriza porque, en una mezcla
liquida que contiene una fibra de material con un grado de hinchamiento con agua no menor que 0,5 y también con una
estructura reticulante, peréxido de hidrégeno y un monémero, el monémero en la citada mezcla liquida se polimeriza
de modo que se combina un polimero con la fibra de material.

(2) EI método para la fabricacién de una fibra de material compuesto de acuerdo con el apartado (1), en el que la
fibra de material es una fibra de acrilonitrilo y la estructura reticulante de la fibra de material es introducida por un
compuesto nitrogenado que tiene en su molécula dos o més dtomos de nitrégeno.

(3) Una fibra de material compuesto fabricada por el método de acuerdo con el apartado (1) o (2).

Ventajas de la invencion

De acuerdo con el método de fabricacion de la presente invencién, en una mezcla liquida que contiene una fibra de
material con un grado de hinchamiento con agua no menor que 0,5 y también con una estructura reticulante, per6xido
de hidr6geno y un monémero, el mondmero de la citada mezcla liquida se polimeriza por lo que se puede preparar

facilmente una fibra de material compuesto en la que se combina un polimero dentro de la fibra y, cuando se cambia
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opcionalmente el polimero que se va a combinar, se puede preparar ficilmente una fibra de material compuesto que
tiene diversas funciones.

Mejor modo de realizar la invencion
A continuacion se ilustra en detalle la presente invencidn.

Es necesario que el grado de hinchamiento de la fibra de material usada en la presente invencién no sea menor que
0,5. Cuando el grado de hinchamiento es menor que 0,5, apenas tiene lugar polimerizacion en el interior de la fibra y no
se puede preparar fibra de material compuesto que tenga una funcién suficiente. Cuando el grado de hinchamiento no
es menor que 0,5, entonces es posible combinar mucho polimero y se puede impartir a la fibra de material una funcién
alta. En consecuencia, se prefiere que el grado de hinchamiento sea alto pero, cuando el grado de hinchamiento es
demasiado alto, la resistencia de la propia fibra de material resulta baja y, por lo tanto, industrialmente se prefiere
que el grado de hinchamiento sea 0,5 a 4,5. Como método para controlar el grado de hinchamiento, se puede citar
como ejemplo un método en el que se cambia el contenido de estructura reticulante en la fibra de material. Para ser
mas especifico, cuando se forma una reticulacién de tipo éster a partir de un grupo carboxilico y un grupo hidroxilo,
el grado de hinchamiento puede ser controlado cambiando la proporcién de grupo carboxilo o de grupo hidroxilo
contenida en la fibra de material o el agente reticulante o cambiando la temperatura o el tiempo de tratamiento. Cuando
la reticulacion es introducida en una fibra de acrilonitrilo por un agente reticulante, el grado de hinchamiento puede
ser controlado cambiando la proporcién o concentraciéon del agente reticulante en el bafio o la temperatura o el tiempo
de tratamiento. Cuando la reticulacién es introducida por calor o por haces de electrones, el grado de hinchamiento
puede ser controlado cambiando la temperatura, intensidad del haz de electrones, tiempo de tratamiento, etc. También
es posible controlar el grado de hinchamiento cambiando la hidrofilia del polimero que constituye la fibra de material.
Para ser mas especifico, se puede citar como ejemplo un método en el que se ajusta la relacién de monémero hidréfilo
a mondémero hidréfobo. Alternativamente, cuando se introduce un grupo hidréfilo por hidrélisis, etc., para controlar el
grado de hinchamiento se puede citar como ejemplo un método en el que se ajusta el grado de hidrélisis y se cambia
la cantidad de grupo hidrdfilo.

También es necesario que la fibra de material usada en la presente invencién tenga una estructura reticulante. Co-
mo resultado de tener una estructura reticulante, se puede obtener una fibra de material que tenga una resistencia alta
incluso si el grado de hinchamiento es alto. Como fibra que tiene dicha estructura reticulante, se puede citar como
ejemplo fibra reticulante de poliacrilato, fibra reticulante de anhidrido maleico y fibra reticulante de 4cido alginico en
las que un mondémero que contiene un grupo hidréfilo, como un grupo carboxilo o un grupo del tipo de sal de metal
alcalino de aquél, se copolimeriza con un monémero que contiene un grupo hidroxilo que puede formar una estructura
reticulante de tipo éster por reaccidn con el grupo carboxilo por lo que se introduce un enlace éster reticulante; y una
fibra reticulante de acrilato en la que se introduce una estructura de reticulacién en una fibra de acrilonitrilo por un
agente reticulante, seguido de hidrdlisis por lo que se introduce un grupo carboxilo. En particular, cuando en una fibra
reticulante de acrilato se controla su estado de reticulacién por un agente reticulante y su estado de hidrélisis, se puede
obtener una fibra que tiene un grado alto de hinchamiento y resistencia excelente por lo que se prefiere como fibra
de material usada en la presente invencion. Como agente reticulante usado para introducir la estructura reticulante en
una fibra de acrilonitrilo, se puede usar cualquier agente reticulante conocido convencionalmente y se prefiere usar
un compuesto nitrogenado dada la eficiencia de la reaccién de reticulacién y la facilidad de manejo. Es necesario que
el compuesto nitrogenado tenga dos o mds dtomos de nitrogeno en su molécula. Esto es porque, cuando la molécula
tiene menos de dos dtomos de nitrégeno, no tiene lugar reaccién de reticulacion. Como ejemplos especificos de dichos
compuestos nitrogenados, aunque no hay ninguna limitacién particular siempre que puedan formar una estructura
reticulante, se prefieren aminas o compuestos de hidracina que tienen dos o mas grupos amino primarios. Ejemplos
de aminas que tienen dos 0 mds grupos amino primarios son diaminas, como etilendiamina y hexametilendiami-
na; triaminas, como dietilentriamina, 3,3’-iminobis(propilamina) y N-metil-3,3’-iminobis(propilamina); tetraaminas,
como trietilentetraamina, N,N’-bis(3-aminopropil)-1,3-propilendiamina y N,N’-bis(3-aminopropil)-1,4-butilendiami-
na; y poliaminas que tienen dos o mds grupos amino primarios, como polivinilamina y polialilamina. Ejemplos de
compuestos de hidracina son hidrato de hidracina, sulfato de hidracina, hidrocloruro de hidracina, hidrobromuro de
hidracina y carbonato de hidracina. Aunque no hay ninguna limitacién particular para el limite superior del nimero
de dtomos de nitrégeno en la molécula, preferiblemente es no mayor que 12, mas preferiblemente no mayor que 6 y
lo mas preferiblemente no mayor que 4. Cuando el nimero de dtomos de nitrégeno es mayor que el limite superior
antes mencionado, la molécula del agente reticulante es demasiado grande y hay casos en los que apenas se introduce
reticulacion en la fibra.

En el método para la fabricacién de la fibra de material compuesto de acuerdo con la presente invencion, se usa
una mezcla liquida de fibra de material, peréxido de hidrégeno y monémero. El peréxido de hidrégeno actiia como
catalizador de la polimerizacion para formar un radical por el que el mondmero se activa y polimeriza. En particular
cuando se usa como fibra de material una fibra reticulante de acrilato, es probable que se forme un radical por una
reaccion de oxidacion-reduccidn del peréxido de hidrégeno con el grupo amino existente en la fibra de material por lo
que, cuando se usa peréxido de hidrégeno como catalizador de la polimerizacién, se puede combinar mucho polimero
incluso usando sélo peréxido de hidrégeno. Como mondmero que se va a mezclar con la fibra de material, se puede
usar un mondmero que sea soluble en agua o un mondémero que sea soluble en un disolvente organico, como alcohol o
éter, y en el que se pueda disolver peréxido de hidrégeno y que se selecciona apropiadamente dependiendo del objetivo
de combinarse con una fibra de material. Ejemplos de monémeros son dcidos carboxilicos insaturados, como acido
acrilico, dcido metacrilico, dcido maleico y acido hidroxietilmetacrilico y sales de estos acidos; ésteres del dcido (met)
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acrilico, como (met)acrilato de metilo, (met)acrilato de etilo y (met)acrilato de butilo; haluros de vinilo, como cloruro
de vinilo y fluoruro de vinilo; ésteres de vinilo, como acetato de vinilo, propionato de vinilo y benzoato de vinilo;
dcidos sulfénicos de hidrocarburos saturados, como 4cido vinilsulfénico, dcido p-estirenosulfénico, dcido acrilamido-
terc-butilsulfénico y dcido metaalilsulfénico y sales de estos dcidos; derivados de acrilamida y metacrilamida, como
N-isopropilacrilamida, metacrilamida, N-isopropilmetacril-amida y N,N-dimetilacrilamida; monémeros insaturados
que tienen un grupo nitrilo, como acrilonitrilo y metacrilonitrilo; cetonas insaturadas, como metil vinil cetona y metil
isopropenil cetona; éteres vinilicos, como metil vinil éter y etil vinil éter; amida acrilica y sus derivados sustituidos
con alquilo; estireno y sus derivados sustituidos con alquilo o hal6geno, como estireno, @-metil-estireno y cloroesti-
reno; alcohol alilico y sus ésteres o éteres, vinilpiridina y compuestos bésicos, como vinilimidazol y metacrilato de
dimetilaminoetilo.

Si fuera necesario, también se puede usar un mondémero reticulante. Ejemplos de monémeros reticulantes son
compuestos bifuncionales, como N,N’-metileno-bis(acrilamida), N,N’-propilenobis(acrilamida), di(acrilamidometil)
éter, 1,2-diacrilamidoetilenglicol, 1,3-diacriloiletilenurea, diacrilato de etileno, dimetacrilato de etilenglicol, N,N’-
dialiltartardiamida, y N,N’-bis(acrililcistamina); y compuestos trifuncionales, como cianurato de trialilo e isocianurato
de trialilo.

No hay ninguna limitacidn particular para el método de preparar una mezcla liquida y se puede citar como ejemplo
un método en el que se disuelve un mondémero en agua, en un disolvente orgdnico o en una solucién mixta de ambos
y se mezcla con una fibra de material y después se incorpora el peréxido de hidrégeno en la solucién del mondémero;
un método en el que se contiene peréxido de hidrégeno en una solucién del monémero y después se mezcla con ella
la fibra de material; y un método en el que se dispersa la fibra de material en agua, en un disolvente organico o en una
solucién mixta de ambos, y después se le afiade peréxido de hidrégeno y el monémero. Cuando se usa un disolvente
orgdnico, es necesario que el disolvente orgdnico pueda disolver peréxido de hidrégeno.

La cantidad de mondmero en la mezcla liquida se debe fijar apropiadamente, dependiendo de la cantidad de po-
limero que se va a combinar con la fibra de material o, en otras palabras, de la capacidad de funcién que se va a
impartir a la fibra de material y, aunque no hay ninguna limitacién particular, cuando la cantidad de polimero que se
va a combinar con la fibra de material es demasiado pequefia, la funcién que se puede aportar es también pequefia
por lo que es deseable afiadir monémero en una cantidad no menor que 10% en peso de la fibra de material. Ademis,
como la cantidad afadida de per6xido de hidrégeno varia dependiendo del tipo de disolvente, tipo y concentracién
del mondémero y temperatura, no puede ser fijada incondicionalmente. También, en general, se usa apropiadamente
peréxido de hidrégeno en una cantidad de aproximadamente 0,01 a 50% en peso de la fibra de material. Cuando la
cantidad anadida de peréxido de hidrégeno es menor que 0,01% en peso, apenas tiene lugar polimerizacion y es dificil
la combinacién del polimero en la fibra de material. Cuando es mayor que 50% en peso, es facil que se produzca
polimerizacién en el disolvente por lo que la cantidad combinada con la fibra de material es pequefia.

En el método de fabricacion de la fibra de material compuesto de la presente invencion, se prefiere que el pH no
sea mayor que 6,0 cuando se realiza la polimerizacién del monémero en la mezcla liquida. Haciendo que el pH no
sea mayor que 6,0, tiene lugar polimerizacion y el polimero resultante se combina en la fibra. En especial cuando
el pH es 1,0 a 4,0, se combina mucho polimero en la fibra e industrialmente se prefiere este pH. Por el contrario,
cuando el pH es mayor que 6,0, tiene lugar polimerizacién en el interior de la fibra y puede ser el caso en el que no se
pueda preparar fibra de material compuesto que tenga funcién suficiente. No hay ninguna limitacién particular para el
método de hacer que el pH no sea mayor que 6,0 pero es correcto, por ejemplo, afiadir un 4cido por lo que el pH del
sistema después de la polimerizacién es no mayor que 6,0. Cuando se usa como fibra de material una fibra reticulada
del tipo de acrilato reducido, no es necesario ajustar el pH. La fibra reticulada del tipo de acrilato reducido se prepara
reduciendo con un agente reductor una fibra reticulada de acrilato. Aunque no hay ninguna limitacién particular para
el agente usado en el tratamiento de reduccion, se puede usar apropiadamente uno o mas miembros seleccionados del
grupo que consiste en sales hidrosulfito, tiosulfatos, sulfitos, nitritos, diéxido de tiourea, ascorbatos y compuestos de
hidracina. Aunque no hay ninguna limitacién particular para las condiciones del citado tratamiento de reduccién, un
ejemplo es sumergir la fibra que ha de ser tratada en una solucién acuosa de aproximadamente 0,1 a 5% en peso del
reactivo quimico, a una temperatura de 50 a 120°C y durante un tiempo de 30 minutos a 5 horas.

Aunque no hay ninguna limitacién particular para la temperatura de polimerizacion, se combina mds polimero
cuando la polimerizacién se realiza a una temperatura baja, por lo que la velocidad de polimerizacién es baja. Sin
embargo, cuando la velocidad de polimerizacién es demasiado baja, el polimero no se puede combinar eficientemente.
En consecuencia, se prefiere una temperatura de 40 a 80°C. El tiempo de polimerizacién varia dependiendo de la poli-
merizacién y concentracion del mondmero y se puede fijar sin ninguna limitacién particular. También, industrialmente
se prefiere un tiempo de polimerizacién de aproximadamente 2 a 20 horas.

En la fibra de material compuesto preparada por el método de fabricacién de la presente invencion, la cantidad
separada del polimero combinado es muy pequefia, incluso cuando se sumerge en una solucién 4cida o en una solucién
alcalina, por lo que la citada fibra es excelente en cuanto a resistencia contra la separacion.

Como en el método de fabricacién de la presente invencién se cambia opcionalmente el polimero que se ha combi-
nar y como se combina dentro de la fibra un polimero que tiene diversas funciones, actualmente es posible preparar una
fibra de material compuesto que es ttil en diversos campos, incluidos articulos de uso diario, medicina, agricultura,
trabajos de ingenieria, industria, etc.
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Ejemplos

A continuacion se ilustrard especificamente la presente invencién por medio de los siguientes ejemplos aunque el
alcance de la presente invencidn nunca estd limitado por la descripcion de estos ejemplos. En los ejemplos las partes
y porcentajes son en peso salvo que se indique lo contrario. El indice de incremento de peso, grado de hinchamiento
y resistencia contra la separacién del polimero en la fibra de material compuesto se determinaron por los siguientes
métodos.

Indice de incremento de peso (%)

Se sumerge una fibra de material en agua y se afiade una solucién acuosa de 4cido clorhidrico para ajustar el pH
de la solucién acuosa a 2,0. Después de esto, la citada fibra de materiales se retira de la solucién acuosa de acido
clorhidrico, se seca totalmente y se pesa (X gramos). Después de preparar una fibra de material compuesto usando la
citada fibra de material, se seca totalmente y se pesa (Y gramos). El indice de incremento de peso se expresa por la
siguiente férmula:

Indice de incremento de peso (%) = [(Y - X) / X] x 100

Grado de hinchamiento

Se sumerge una fibra de material en agua y se afiade una solucién acuosa de 4cido clorhidrico para ajustar el
pH de la solucién acuosa a 2,0. Después de esto, la citada fibra de material se retira de la solucién acuosa de dcido
clorhidrico, se lava con agua, se coloca en un separador centrifugo en el que la distancia del centro a la muestra es
11,5 cm y se deshidrata a 1.200 rpm durante 5 minutos. Se determina el peso de la citada fibra de material después de
la deshidratacion (Y gramos). Después de esto, la citada fibra de material se seca totalmente y se pesa (X gramos). El
grado de hinchamiento se expresa por la siguiente férmula:

Grado de hinchamiento = (Y - X) / X

Resistencia contra la separacion del polimero en la fibra de material compuesto

Se sumerge una fibra de material compuesto en 4cido clorhidrico (pH 0,5) a 60°C durante 2 horas, se lava con agua,
se seca totalmente y se pesa (X gramos). Se sumerge la citada fibra en una solucién acuosa de hidréxido sédico (pH
12,5) a 60°C durante 1 hora. Después de esto, se sumerge en acido clorhidrico (pH 0,5) a 60°C durante 2 horas, se seca
totalmente y se pesa (Y gramos). La resistencia contra la separacién del polimero en la fibra de material compuesto
se expresa por la siguiente férmula del indice de conservacién del peso. Cuando el indice de conservacién del peso
es alto, la resistencia contra la separacion es alta mientras que cuando el indice de conservacion del peso es bajo, la
resistencia contra la separacion es baja.

Indice de conservacién del peso (%) = (Y / X) x 100

Ejemplo 1

Una solucién de hilado en la que 10 partes de polimero de acrilonitrilo que comprendia 90% de acrilonitrilo y 10%
de acrilato de metilo se habfan disuelto en 90 partes de una solucién acuosa de 48% de tiocianato sédico se sometio a
hilado, estirado y secado de acuerdo con métodos convencionales, dando fibra acrilica de 1,7 dtex.

La citada fibra acrilica se afiadié a una solucion acuosa de 15% de hidracina y se sometié a una reaccién de
reticulacion por hidracina a 100°C durante 4 horas. La fibra reticulada resultante se lavo con agua, se deshidraté y se
afiadi6 a una solucién acuosa de 5% de hidréxido sdédico y se realizé una reaccién de hidrélisis a 90°C durante 2 horas.
Después de lavar con agua y deshidratar, se traté en una solucién acuosa ajustada a pH 2,0 con acido clorhidrico, se
lavé con agua, se deshidraté y se secd para preparar una fibra de material. El grado de hinchamiento de la fibra de
material fue 0,8.

Se sumergi6 la citada fibra de material (0,8 gramos) en 50 gramos de una solucién acuosa de p-estirenosulfonato
sddico (SPSS) cuyo pH se habia ajustado a 2,0 usando 4dcido clorhidrico de 1 mol/litro. Se ajusté la concentracién de
SPSS en la citada solucién acuosa a 417% en peso de la fibra de material. Después de esto, se afiadi6 a la fibra de
material 2,7% en peso de peréxido de hidrégeno, se calenté a 60°C durante 5 horas, se lavé con agua, se deshidratd y
se secé dando la fibra de material compuesto de la presente invencion.

Cuando se determiné el indice de incremento de peso de la citada fibra de material compuesto, se encontr6 que era
74%. Con respecto a la resistencia contra la separacién, el indice de conservacién del peso fue 99,7% y era una fibra

5



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

65

ES 2 334 320 B2

de material compuesto que tenia una resistencia alta contra la separacion en la que apenas se habia separado de la fibra
el polimero.

Ejemplo 2

Se realiz6 la misma operacién del ejemplo 1 excepto que el tiempo de la reaccidn de reticulacion por hidracina en la
solucién acuosa de hidracina fue 5 horas, después de lo cual se prepard la fibra de material. El grado de hinchamiento
de la citada fibra de material fue 0,6. Se realiz6 después la misma operacion del ejemplo 1 excepto que se usé la citada
fibra de material para preparar una fibra de material compuesto. Como resultado, el indice de incremento de peso fue
48,4% y, con respecto a la resistencia contra la separacién, el indice de conservacion del peso fue 99,7%.

Ejemplo 3

La fibra acrilica preparada en el ejemplo 1 se afiadi6 a una solucién acuosa de 30% de hidracina, se traté a 98°C
durante 2 horas y después se traté con dimetilaminopropilamina de 50% a 98°C durante 120 horas y finalmente se
traté con hidréxido sédico de 10% a 98°C durante 24 horas. La citada fibra se lavé con agua, se deshidraté y se sec6d
para preparar una fibra de material. El grado de hinchamiento de la citada fibra de material fue 1,0. Se realizé después
la misma operacion del ejemplo 1 excepto que la citada fibra de material se us6 para preparar una fibra de material
compuesto. Como resultado, el indice de incremento de peso fue 40,9% y, con respecto a la resistencia contra la
separacion, el indice de conservacion del peso fue 99,7%.

Ejemplo 4

Se realizé la misma operacion del ejemplo 1 excepto que se usé N-isopropil-acrilamida en lugar de SPSS para
preparar una fibra de material compuesto. Como resultado, el indice de incremento de peso fue 75,4% y, con respecto
a la resistencia contra la separacidn, el indice de conservacion del peso fue 99,7%.

Ejemplo 5

La fibra de material (1,0 gramo) preparada en el ejemplo 1 se sumergié en 50 gramos de una solucién acuosa de
0,5% de diéxido de tiourea de pH 7, se sometié a un tratamiento de reduccién a 80°C durante 1 hora, se lavd con
agua y se deshidraté para preparar una fibra reticulada del tipo de acrilato reducido. El grado de hinchamiento de esta
fibra reticulada del tipo de acrilato reducido fue 0,8. Después de esto, se realiz6 la misma operacién del ejemplo 1
excepto que se sumergié en una solucién acuosa de p-estirenosulfonato sédico, sin ajustar el pH, para preparar una
fibra de material compuesto de la presente invencion. El pH durante la polimerizacién fue 7,5. Cuando se determiné
el indice de incremento de peso de la fibra de material compuesto resultante, se encontré que era 73%. Con respecto a
la resistencia contra la separacion, el indice de conservacién del peso fue 99,5%.

Ejemplo 6

La fibra acrilica preparada en el ejemplo 1 se afiadié a una solucién acuosa de 15% de N-metil-3,3’-iminobis
(propilamina) y se someti6 a una reaccién de reticulacién a 115°C durante 8 horas. La fibra reticulada resultante se
lavé con agua, se deshidratd, se afiadi6é a una solucién acuosa de 3% de hidréxido sédico y se realizé una reaccion de
hidrdlisis a 95% durante 2 horas. Después de lavar con agua y deshidratar, se traté en una solucién acuosa ajustada a
pH 2,0 con 4cido clorhidrico, se lavé con agua, se deshidraté y se secé para preparar una fibra de material. El grado
de hinchamiento de la fibra de material fue 1,0.

La citada fibra de material (1,0 gramo) se sumergi6 en 50 g de una solucién acuosa de SPSS cuyo pH se habia
ajustado a 2,0 usando acido clorhidrico de 1 mol/litro. Se ajusté la concentracién de SPSS en la citada solucién acuosa
a 325% en peso de la: fibra de material. Después de esto, se afiadi6 a la fibra de material 2,7% en peso de peréxido
de hidrégeno, se calenté a 60°C durante 24 horas, se lavo con agua, se deshidraté y se secé dando la fibra de material
compuesto de la presente invencion.

Cuando se determiné el indice de incremento de peso de la citada fibra de material compuesto, se encontré que era
65%. Con respecto a la resistencia contra la separacion, el indice de conservacién del peso fue 99,9% y era una fibra
de material compuesto que tenia una resistencia alta contra la separacion y en la que apenas se habia separado de la
fibra el polimero.

Ejemplo 7
Se realiz6 la misma operacion del ejemplo 6 excepto que la reaccidn de reticulacién se realizé usando 3,3’-imi-

nobis(propilamina) en lugar de N-metil-3,3’-iminobis(propilamina) para preparar la fibra de material. El grado de
hinchamiento de la fibra de material fue 1,3.
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Se realiz6 después la misma operacién del ejemplo 6 excepto que la citada fibra de material se usé para preparar
una fibra de material compuesto. Cuando se determin el indice de incremento de peso, se encontré que era 82%. Con
respecto a la resistencia contra la separacion, el indice de conservacion del peso fue 99,9% y era una fibra de material
compuesto que tenia una resistencia alta a la separacion y en la que apenas se habia separado de la fibra el polimero.

Ejemplo 8

Se realiz6 la misma operacion del ejemplo 6 excepto que la reaccion de reticulacion se realizé usando etilendiamina
en lugar de N-metil-3,3’-iminobis(propilamina) para preparar una fibra de material. El grado de hinchamiento de la
fibra de material fue 0,8.

Se realiz6 después la misma operacion del ejemplo 6 excepto que la citada fibra de material se usé para preparar
una fibra de material compuesto. Cuando se determing el indice de incremento de peso, se encontré que era 50%. Con
respecto a la resistencia contra la separacion, el indice de conservacién del peso fue 99,9% y era una fibra de material
compuesto que tenfa una resistencia alta a la separacion y en la que apenas se habia separado de la fibra el polimero.

Ejemplo comparativo 1

El grado de hinchamiento de la fibra acrilica preparada en el ejemplo 1 fue 0,3. Se realiz6 la misma operacién del
ejemplo 1 excepto que la citada fibra acrilica no se someti6 a la reaccién de reticulacién ni a la reaccion de hidrdlisis
sino que se us6 como fibra de material tal cual, después de lo cual se prepard una fibra de material compuesto. Como
resultado, no hubo incremento de peso y no se pudo preparar una fibra de material compuesto.

Ejemplo comparativo 2

La fibra acrilica preparada en el ejemplo 1 se afladié a una solucién acuosa de 15% de hidracina y se realizé la
reaccion de reticulacién por hidracina a 98°C durante 3 horas pero no se realizé la reaccion de hidrdlisis. El grado de
hinchamiento de la citada fibra fue 0,4. Se realiz6 la misma operacién del ejemplo 1 excepto que se usé como fibra
de material la citada fibra, después del cual se prepard una fibra de material compuesto. Como resultado, no hubo
incremento de peso ni se pudo preparar una fibra de material compuesto.
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REIVINDICACIONES

1. Un método para la fabricacién de una fibra de material compuesto que se caracteriza porque, en una mezcla
liquida que contiene una fibra de material con un grado de hinchamiento con agua no menor que 0,5 y también con una
estructura reticulante, peréxido de hidrégeno y un monémero, el monémero en la citada mezcla liquida se polimeriza
de modo que se combina un polimero con la fibra de material.

2. El método de acuerdo con la reivindicacién 1 para la fabricacién de una fibra de material compuesto, en el que
la fibra de material es una fibra de acrilonitrilo y la estructura reticulante de la fibra de material es introducida por un
compuesto nitrogenado que tiene dos o mds dtomos de nitrogeno en su molécula.

3. Una fibra de material compuesto fabricada por el método de acuerdo con la reivindicacién 1 6 2.
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Se considera que la solicitud cumple con el requisito de aplicacidn industrial. Este requisito fue evaluado durante la fase de
examen formal y técnico de la solicitud (Articulo 31.2 Ley 11/1986).
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OPINION ESCRITA

Ne de solicitud: 200850084

1. Documentos considerados:

A continuacién se relacionan los documentos pertenecientes al estado de la técnica tomados en consideracién para la reali-

zacion de esta opinion.

Documento Numero Publicacion o Identificacion Fecha Publicacion
DO1 JP 2003171814 20.06.2003
D02 JP 2004218111 A 05.08.2004
D03 JP 2005336631 A 08.12.2005

2. Declaracion motivada segun los articulos 29.6 y 29.7 del Reglamento de ejecucion de la Ley 11/1986, de 20 de marzo,
de patentes sobre la novedad y la actividad inventiva; citas y explicaciones en apoyo de esta declaracion

El objeto de la invencion es un método de fabricaciéon de fibras de materiales compuestos donde se incorpora un polimero
sobre una fibra de acrilonitrilo mediante la adicién de un agente entrecruzante, un peréxido y un monémero, obteniéndose una

fibra con elevada resistencia a la separacion y con aplicaciéon a gran diversidad de campos.

Ninguno de los documentos del estado de la técnica divulga un método de fabricacién de fibras de acrilonitrilo por incorporacién
de un polimero mediante el procedimiento descrito en la invencion y que de lugar a un material con las caracteristicas descritas.

En consecuencia, la invencion tal y como se recoge en las reivindicaciones 1-3 de la solicitud es nueva y se considera que
implica actividad inventiva (Art. 6.1y 8.1 LP).
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