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EBste invento se relaciona con la fa-
bricacidn de fibras textiles huecas de las soluciones
de celulosa,

En la Wemoria de la pat ente Drut ne 73.680,
ge describe un procedimi ento para la fabricacidn de fi-

bras textiles huecas que comprende la insu-flacidén de
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soluciones de celulosa transformadas en emulsidn con
$ aire 6 gas neutro.

#n las Memorias de las Patentes Rous-
set Ne 79.819 y 79.861, se describen procedimientos
para la fabricacidén de fibras textiles huecas median-
te la insuflacién de una solucidn que lleva disuelta
ura substancia cualquiera gue produciré las fibras
textiles Bpuecas, comprendidas las substancias que pro-
ducen una enisidén de gas dentro de los filamentos por
la accién quimica 6 térmica & la salida 6 d espués
de le salida de 1los filamentos de la tobera de insu-
flacién. gstas fibras huecas pueden hundirse é des-
gasificarse.

Con los procedimientos arriba citados
se insufla una solucidén de viscosa normal, pOT ej em=

4 plo, la que se utiliza para fabricar fibras macizas ar-

tificial es modificadas segin se ha descrito dentro de
un bafio coasgulador normal, por ejemplo, un bafio que
cont enga &cido sulfirico y sulfato de sosa.

La solucidn viscosa normal contiene
de ordinario del 6,8 al 7,8 por ciento de su peso
de celulosa y tiene una alcalinidad, cuya razén es
de 6,5 & 7,5 de celulosa, " La alcalinidad total de
une solucidén de viscosa se determina por valorecidn
con heliantina mediant e una solucién valorada de aci-
do sulfirico y se expresa con los términos NehO.

Tn los procedimientos antes referidos
la solucidn de viscosa que se utiliza se ha madurado
hasta el grado normal corriente en la fabricacidn de
fibras macizas.

Tl grado de madurez de una solucidn de

viscosa puele exponerse en términos de punto de sal;
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el punto de sal de una viscosa es el valor de con-
centracién por ciento de una solucidén de por ej euplo
cloruro sdédico, gue Se necesita para coagular una go-
ta de la viscosa particular cuando se introduce en
ella.

Tl grado de madurez de una solucidn de
viscosa, puede exponerse también por tiempo; por cjem-
plo, el mimero de horas que median entre su introduc-
cién en el mezclador y su insuflacidn en el bafio coa-
gulador, siendo conocida la temperatura de la solucidn
de viscosa durante el periodo madurador,

En la fabricacidn de fibras macizas
de seda artificial, se utiliza por lo general una vis-
cosa cuyo punto de sal es aproximadamente 3,5 ¢ una
viscosa en la que la madurez se define con términos
de tiempo, siendo tal viscosa la que se ha mantenido
& una temperatura de 13% C durant e 110 horas des-
pués de la introduccidn en el mezclador.

Los procedimientos que se acabn de
mencionar dan por resultado la produccidén de una fi-
bra hueca que con frecuencia no es lustrosa, y posee
un centro hueco formado por burbujas contiguamente es-
paciadas, 8 veces unidas entre si hasta formar sec-
ciones cortas de fibra de constitucién tubular.

81 los procedimientos de Drut y Rousset

ant es aludidos, se realizancon una viscosa gque no se
haya sometido al grado normél de madurez conforme el
Qque acabamos de definir, por ejemplo, una viscosa re-
cien preparada 6 una viscosa que solament e se haya madu-
rado un poco, se produce una fibrea artificial hueca y
. brillant e. u8ta puede ser una fibra hundida.

Bse: procedimiento #e describe en la pa-




tente Alsa N? 88.184 y consiste en ejecutar los proce-
dimientos expuestos en las Patentes Drut y Rousset,
con una viscosa, cuyo punto de sal es mayor de 7, esto
es, una viscosa que estd muy verde. Para que se
comprende bien 1lo que se significa con un ounto de sal
mayor de 7, puede decirse que una viscosa que tenga
un punto de sal mayor de 7, es la que se ha mantenido
& una tenperatura de 139 C., durante un periodo madu-
rador, cuyn méximum es aproximadamente de 65 horas.

Bl objeto del presente invento consis-
te en proporciorar un procedimiento mejorado para la fa-
bricacién de fibra hueca brillante. 7 procedimiento
mejorado comprende el gnpleo de una viscosa gque tenga las
caracteristicas particulares, més adelante definidas,

y la insuflacidn & introduccidén de esta viscosa en los
bafios coaguladores particulares que también se dejaran
zqui definidos, Tet e procedimiento dé& por resul-
tado la produccién de fibra hueca y brillante con el
empleo de viscosa de varios grados de madurez. La
fibra puede ser una fibra huece hundida.

71 procedimiento objeto del presente in-
vento, comprende el enpleo de una viscosa cuya razdn
de alcalinidad total estd por bajo de 6:7.3, esto es,
una viscosa en lu que la alcalinidad total esté por
bajo de 6 si el contenido de celulosa es el 7.3 % de
la viscosa. msto se refiere & la alcalinidad *otal
det erminada antes de gque se haga adicién alguna para
producir el micleo hueco.

Para proporcionar una viscosa de esta
alcalinidad total reducida, pueden adoptarse diversos

métodos, por ejemnplo.

Puede prepararse une telulosa de &l-

cali, que tenga una proporcidén més pequefia de sosa que
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la celulosa normal de &lcali, & puede disolverse Xan-
- tato en agua ordinaria, 6 en agua que contenga menos
sosa que la generalment e empleada. Puede proporcio-
narse una viscosa de alcalinidad reducida sometiéndo-
la & dialisis para quitar cualquier exceso de alca-
linidad.

Antes de la operacién de insuflacidn

se disuelve carbonato sdédico en la viscosa, en canti-
cades suficientes para la produccién de fibras hue-
cas. ®s evident e que la presencia del carbonato sé-
dico en la viscosa puede llevarse & cabo parcial & to-
talment e agr egendo acido carbdnico é bicarbonato en
lugar del carbonato; en este caso, le adicidn del dci-
do carbdénico & bicarbonato ha de ser suficiente para
reaccionar por lo menos el 0.5 % de la sosa cdusti-

ce contenida en una solucidn normal de viscosa.

lLa densidad del pafio coagulador se de-
termine por las proporciones de &cido sulfirico y sul-
fato sédico disueltas en €1 y, al realizar los proce-
dimientos descritos en las pat ent es Drut y Rousset an-
tes referidas, con una solucidén de viscosa cuya al-
celinidad era inferior & 6 con respecto & un conte-
nido de éelulosa de 7.3, hemos visto que para
viscosa de diferent es razones de alcalinidad (todas
por bajo de 6 & 7.3 de celulosa), pueden obtenerse efec-
tos muy brillantes si la densidad del balio coagulador
se halla entre determinados limit es bien definidos.
Si la densidad baja del limite inferior, desaparece
el brillo debido al pronunciado aBujereamiento en la
superficie de la fibra, 81 la densidad excede del
1imite superior, la fibra hueca es espumosa, esto es

que tiene marcadas divisiones transversales o tabi-

ques.,
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Segin el presente invento, el procedi-
| L miento para fabricar fibra artificial por insuflacidn
|
. de viscosa qué tenga una alcalinidad cuya razén esté

por bajo de 6 & 7.3 del contenido de celulosa (8 que
se le agrega un carbonato disuelto en é1, fécilmente
| descomponible) en un bhafio coagulador que cont enga
écido sulfirico y sulfato sddico, se realiza de tal for-
ma gque para una viscosa de cualquier contenido alcali-
no dentro de los limites antes expuestos, y de cual-
quier grado de madurez, se pone la densidad del balio
coagulador entre los limites superior é inferior re-
feridos.

mstos limites se indican en el dibujo
adjunto, que es un diagrama en el cual las ordenadas
representan el grado de madurez de la viscosa medi-

do por términos de tiempo, esto es, horas de madurez

’

a 139 C., mientras las abscisas representan la compo-
. sicidn de los belios coaguladores. La composicién
del bafio se indica con las tres escalas siguientes:
®scala N¢ 1. - Densidades del baho coa-
gulador & 459 C.

Escala N¢ 2. - Proporciones de sulfato
de s08a en un bafio que contiéne 145 gramos de &cido
sulfirico por 1litro.

Bscala N 3., - Proporciones de sulfa-
to de sosa en un bailo que contiene 125 gramos de Aci-
do sulfirico por litro,

Traténdose de una viscosa que tenga 4 %
de alcalinidad medida como NaOH y 7.3 % de celulosa,

4 la que se ha agregado carbonato de sosa en proporcidn
-. suficiente para producir fibra hueca, y madurada & 13¢eC

durant e un periodo apropiado, insuflada en un bafio que
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cont enga 145 gramos de &cido sulfdrico por litro, se
obtiene el mejor brillo, si la proporcidn de sulfato de
sosa queda entre los limites indicados por las lineas
A.A, del diagrema adjunto,

Con dicha viscosa, que se ha madura-
do & 132 C durante un tiempo dado de por ejemplo 48
horas, se veréd por el diagrama que debe utilizarse un
bafio coagulador, cuya densidad se halle entre 1200 y
1320, el cual bafio tendré una concentracidén de sulfato
s¢dico entre 175 y 323 gramos por litro.

Si una solucidn similar de viscosa se
insufla en un baho coagulador que contenga 1256 gra-
mos de dcido sulfirio por litro, se obtiene elmejor
brillo si la proporcidén de sulfato de sosa queda en-
tre las curvas B.,B. del diagrama.

Para bafios de cualquier contenido usual
¢ practicable de 4cido sulfurico los limites apropia-
dos de la concentracidén de sulfato sédico pueden de-
terminarse mediante interpolacidén entre las cur-
vas A y B.

Para una viscosa similar & la ya ref ed-
da, pero que tenga una alcalinidad cuya razdén sea de
6 &4 7.3 de contenido de celulosa, insuflada en un ba-
fio semejante, esto es, que tenga un contenido de &cido
sulfiurico de 145 gramos por litro, se obtiene el me-
jor brillo si la proporcidn de sulfato sédico queda
entre los limites indicados por las lineas A' .A'.

Si el bafio tiene un contenido de Acido sulfurico de
125 gramos por litro, se logra el mejor brillo si 1la
proporcidén de sulfato sédico queda entre las curvas
B .B.

Para insulflar viscosa de cualquier al-




87 - 255

calinidad entre 4 y 6 & 7.3 de celulosa, en un baiio
que contenga 145 gramos de dcido sulfirico por litro,
pueden determinarse los limites de la concentracién

de sulfato séddico interpolando entre las curvas Ay A,
y para insuflar viscosa similar en un bafio que cont en~
ga 125 gramos de édcido por 1litro, pueden determinarse
los limites de la concentracién de sulfato sédico

int erpolando entre las curvas By B'.

Las curvas del diagrama adjunto se re-
fieren & los bafios coaguladores gue se mantienen &

459 C., dwante la operacidén insufladora, pero son
eplicables 6 pueden ser esencialmente las mismas
para t emperaturas de bafio entre 372 § 502C.

Los ejemplos que preceden son aplica-
bles & la viscosa que se hgya madurado durante un pe-
riodo apropiado &4 132 C., pero es evidente que son
aplicables & la viscosa é que se he dado un grado
equivalent e de maiurez variando la temperatura y el
periodo, y si, en realidad, la temperatura es di-
ferente de 13¢ C., el periodo de tiempo aplicable
4 las ordenadas del diagrama, ha de varierse enFonfor—
midad,

Al bafio coagulador pueden agregarse
otros elemnentos que no destruyan el efecto lustroso
de 1la fibra y que den por resultado efectos venta-
joso bien conocidos, tales como sulfato de zinc y glu-
cosa, en la industria de la seda artificial

Con el fin de explicar mas ampliamente
el proceso, se dan los siguientes ejenplos especificos:

Ejemplo 1. - Se prepara una solucién
de viscosa gque tenga la composicidén siguierte: Celulo-

sa 7.3 %, alcalinidad total 4 % como NaOH y que se
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obtiene con la mezcla de xantato normal en agua. Se
b agrega carbonato sédico para alt érar la alcalinidad Rhas-
. ta 7 %. Se permite que la solucidn de viscosa ma-

dure durante 73 horas 4 132 C desde el comienzo de la
etapa mezcladora. Esta viscosa me insufla en un
batio coagulador que contenga 145 gramos de écido por
litro y 228 gramos de sulfato sédico por litro,
Se obtiene una fibra de unos 0.3186 gramos. Did=
metro de los orificios 12/100 m.m. Velocidad de in-
suflacién 45 m. por minuto. Recorrido enel bafio
35 c.m. Temperatura del balio 459 C. La fibra
producida es hueca y brillante.

®jenplo 2. - Se emplea la misma solu-
cidn de viscosa, con una adicién de carbonato, y se
deja‘que madure durante 110 horas & 13¢ C., & contar
desde el comienzo de la etapa mezcladora. Bsta solu-

cion de viscosa se insufla en un bafio coagulador que

’ cont enga 125 gramos de d4cido por litro y 40 gramos de
sulfato sddico por litro. Se obtiene una fibra
de unos 0" 3186 gramos. Diédmetro de los orificios
12/100 m.m, Velocidad de infusflacidn 45 m, por mi-
nuto. Recorrido en el bafio 35 cm. Temperat ura del
balio 45¢ C. La fibra producida es hueca y brillan-
te.

Por el adjunto diagrama se veréd que el
periodo de tiempo en la vida de la viscosa (esto es,
el periodo dentro de los grados apropiados de madurez)
dentro del cual puede obtenerse con éxito fibra bri-
llant e, de conformidad con este invento, se vé hacien-
do mayor, segin se reduce la alcalinidad, y en cual-

‘ quier caso el periodo aprovechable, se compara muy fa-

vorablement e con el periodo aprovechable en la insu-
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flacidén de fibras macizas de solucidén normal de vis-
cosa,

Después de la coagulacidn, se trata el
producto de igual manera que la fibra artificial maci-

za, es decir, que se somete 4 todas las operaciones &
que es sometida la fibra artificial macize al dejar las
méquinas de insuflacidn.

¥l cambio de la fibra brillante &4 la
fibra mate, debido 4 la creacidén de hoyos 6 & la forma-
cién de células en la fibra, es naturalmente un cam-
bio gradual y no un cambio repentino que tiene lugar
en una concentracidén particular del bafio, pero en la
préctica hemos visto que coagulando la fibra insufla-
da de viscosa de la alcalinidad expuesta en balios pre-
parados segun se ha indicado en el diagrama adjunto,
se obtiene una fibra que presenta un aspecto bri-
llant e.

Se comprenderd que el adjunto diagra-
ma es apropiado para las oconlicones particulares expues-
tas. Una modificacidén en una de las condiciones
no tratadas ant eriormente, por ejemplo, en la propor-
cién de celulosa en la viscosa, puede exigir una modi-
ficacidén en el diagrama, y los experimentos previos
indicaréan las alteraciones necesarias.

-0- N OTA -0~

Los puntos de invencidn propia y nue-
va que se presentan para gque sean objeto de esta Pa-
tente de VEINTE afios, son los siguientes:

12 - Un procedmiento para la fabrica-
cién de unafibra hueca brillante de viscosa qQue con-

t enga carbonato de é&lcali agregado, caracterizado por

el hecho de que la viscosa, antes de agregar el car-

- 10 -
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bonato y de cualquier grado de madurez, tiene una al-
calinidad cuya razén con respecto & la celulosa es me-
nor de 1:1.2, ¥y de que se insufla en un bafio coagula-
dor que contiene acido sulfiirico y sulfato sddico en
las proporciones definidas por el diagrama adjunto.

2¢ - Un procedimiento, como el reivin-
dicado en el punto 12, en el que la viscosa, antes de
agregar el carbonato sddico, tiene una alcalinidad me-
nor de 6 % considerada como NaOH y tiene un contenido
de celulosa de aproximadaiente 7.3 %.

32 - Un procedimiento de acuerdo con
lo reivindicado en el punto 12, en el que la forma-
cién de carbonato de élcali, en la solucidn de visco-
sa, se efectua mediante la adicidn de carbonato
dcido 6 bicarbonato sddico, que comprende la totali-
dad 6 una parte solamente, del &4cido carbdénico nece-
sario para producir el hueco de las fibras.,

4% - Bp el procedimiento reivindicado
en cualquiera de los puntos anteriores, la produccidn
de una fibra artificial hueca y brillanrte.

52 - Un procedimiento mejorado para
fabricar seda artificial,

Tal y como se ha descrito en la ile-
moria que ant ecede, representado en el dibujo que
se acompatia ¥y con los fines que se han especifi-
cado.

Ista Memoria consta de once hojas

escritas por una sola cara,

Madrid 23 de marzo de 1926

P, A,
Alberto de luzabura

Por Poder
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