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M E M O R I A  D E S C R I P T I V A  que forma parte 
integrante de la patente de invención que se solicita 
en España a favor del Sr. Dr. D. León Lilienfeld de 
fien III, (Austria) por:* PROCEDIMIENTO PARA LA FABRICA­
CION DE DERIVADOS DE XAJNTATO ARTIFICIAL I DE MATERIA­
LES ARTIFICIALES DEL MISMO".

Este invento consiste en la nueva idea de em­
plear como materias primas, para la preparación de ma­
teriales artificiales, los productos que pueden obte­
nerse poniendo en contacto el xantato de celulosa con 

5 uno o mas cpmpuestos orgánicos di- o polivalentes apro­
piados (que pueden, o no, contener uno o más grupos hi- 
droxílicos libres, que contengan, por lo menos, un áto­
mo de azufre (o selenio o teluro)^<& por lo menos un re­
siduo ácido, por ejemplo, un átomo halógeno, por lo me- 

10 nos.
Los experimentos sistemáticos basados en esta 

idea, en los que se pusieron en contacto con la visco­
sa un niímero respetable de reactivos de los tipos an­
tes mencionados (sin desde luego agotar el campo com- 

15 pleto de todos los tipos posibles y a los productos 
así obtenidos se les dio la forma de materiales arti­
ficiales, han probado que la idea no solo es explotab­
le, sino que conduce a materiales artificiales de valo: 
técnico.

20 Como antes se indica, este invento consiste:
(1) En poner en contacto de xantato de celulosa

*
preferiblemente en la forma de su solución (viscosa) 
con uno o más compuestos orgánicos apropiados, di- o
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polivalentes (que pueden o no, contener uno o más grupos hi- 
droxílicos libres) que contengan por lo menos un átomo de azu­
fre (o selenio o teluro) y por lo menps un resuduo ácido, por 
ejemplo, un átomo halógeno por lo menos, y

(2) En transformar los productos así obtenidos en mate­
riales artificiales, por ejemplo, hilos artificiales.

En otras palabras: nos reactivos con los cuales en este 
invento se pone en contacto el xantato de celulosa, son com­
puestos orgánicos di o polivalentes (que pueden, o no, conte­
ner uno o más grupos nidroxílicos libres), en cuya mole'cula 
el azufre(o selenio o teluro) está unido, por lo menos, a un 
residuo alkílico y un radical alkílico por lo menos está uni­
do a un átomo halógeno o a un átomo de oxígeno cuya segunda 
valencia está ligada a un radical ácido.

Estos reactivos pueden también definirse del modo si­
guiente :

Esteres, preferiblemente derivados halógenos de sulfur- 
(selenio-, teluro-) homólogos (sulfhidratos, mercaptanes)
(que pueden, o no, contener una grupos hidroxílicos libres) 
de alcoholes di- o polivalentes, o esteres, especialmente de­
rivados halógenosé de derivados de sulfur- (selenio-, teluro) 
homólogos de alcoholes di- o polivalentes,- tales como esteres, 
por ejemplo, derivados halógenos de sulfuros di- o polivalen­
tes (que pueden, o no, contener uno o más grupos hidroxílicos 
libres) o mercaptales o mercaptoles.

Dado que muchos de los reactivos en cuestión pueden pre­
pararse tratando con sulfuros o sulfhidratos inorgánicos los 
esteres di- o polivalentes, especialmente los derivados ha­
lógenos, pueden definirse también como su-€fur-(selenio-, te­
luro-) derivados, tal como mercaptanes o sulfuros de esteres, 
especialmente derivados halógenos de alcoholes di-f o poliva­
lentes, cuyos sulfur- (selenio o teluro) derivados poeden, o 
no, contener uno o más grupos hidroxílicos libres.

Además de azufre (selenio o teluro) o de un grupo que
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contenga azufre, y ademas de radicales© ácidos,*" por ejemplo 
*tino o más átomos halógenos, los reactivos con que, en este 

áO invento se pone en contacto el xantato de celulosa, pueden 
contener uno o mas atomos de nitrógeno o uno o más grupos que 
contengan nitr<5beno.

Uomo ejemplos de reactivos adecuados para el objeto de 
este invento, pueden cirtarse los sulíur derivados de la gli- 

65 cerina o de sus homólogos, tales como me icaptanes o sulfu—
ros de glicerina, o de sus nomologos, que contienen por .lo me> 
nos un átomo halógeno y por lo menos un grupo hidroxílico, o 
en otras palabras, merpactanes o sulfures de gliceriñas o de 
sus homologos, en los ^ue un residuo alkilico por lo menos,

70 está ligado a un átomo üalógeno y en los que un grupo al ¡tili­
co por lo menos,está unido a un grupo hidroxílico.

La aplicación de este invento es relativamente sencilla 
La parte de este invento relacionada con la preparación de la* 
mateias primas consiste, en principio, en juntar el yanta.to 

75 de celulosa, preferiblemente en la forma de su solución (vis­
cosa) con uno o más reactivos de los tipos antes mencionados 
o con uno o más derivados de uno o más reactivos de los ti­
pos antes citados, con tal cue estos derivados sean tam­
bién de los tipos antes indicados, o, cuando sea factible,

60 con sustancias o mezclas de substancias que bien por reaccio­
nar entre sí o con cuerpos contenidos en el xantato de celu­
losa o viscosa, puedan dar origen a la formación de uno o más 
reactivos de los tipos antes mencionados o de derivados de 
los mismos.

65 El reactivo o reactivos escogidos, pueden añadirse al
xantato de celulosa durante el proceso de sulfhidrataéión; 
pero, si así se desea, despue's que parte éel por lo menos del 
xantato de celulosa se naya lormado ya, o despuás del proceso 
de sulfhidratación, pero antes de tener lugar la disolución 

90 del xantato de celulosa, o en otra cualquier fase subsiguien­
te, antes de la conversión del producto en material artificia]
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p^r ejemplo, antes del hilado.
¿1 xantato de celulosa (viscosa} a emplear en este in­

vento, como material inicial para la fabricación de los pro­
ductos a convertir en materiales artificiales, puede preparar­
se de acuerdo con cualquier me'todo conocido en la industria de 
la viscosa partiendo de celulosa alcalina no madurada o de ce­
lulosa alcalina que se haya macerado durante un tiempo más cor­
to (por ejemplo 12 a 36 horas) o más largo (por ejemplo 48 a 
96 horas y más). La celulosa alcalina puede prepararse o hien 
impregnando la celulosa con un exceso de solución de álcali 
cáustico y eliminando el exceso de solución de álcali causti­
co por prensado^, centrifugado o por un medio análogo, o bien 
mezclando la celulosa con una cantidad tal de solución de ál­
cali cáustico de concentración tal que, desde el principio, 

incorpore la celulosa una proporción de álcali cáustico no 
mayor de la que se desea en la fase de sulfhidratación y/o 
en la viscosa final(solución de xantato de celulosa). Si se 
ha incorporado a la celulosa la cantidad precisa de álcali 
cáustico deseada en la viscosa, la masa sulf hidratada puede di­
solverse en agua sola, mientas ^ue si se na introducido en la 
celulosa una proporción de álcali menor que la deseada en la 
viscosa, la masa sulla i dictada puede disolverse en una solución 
de álcali cáustico de concentración tal que, junto con el ál­
cali cáustico y el agua contenidas en la masa sulfhidratada, 
produzca una viscosa que contenga el porcentage esperado de ce­
lulosa y de álcali cáustico.

Entre otras, puede servir como norma de conducta en 
relación con la cuestión de si4 debe o no, dejarse madurar la 
celulosa alcalina antes de juntarse con el bisulfuro de car­
bono, la viscosidad deseada de la solución que hay que conver­
tir a la forma de materiales artificiales en general y de hi­
los artificiales en particular, y, en relación con esto, la 
viscosidad de la clase de celulosa de que se trata. Si se de­
sea dar a la solución una viscosidad determinada, entonces la
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celulosa alcalina obtenida de la clase de celulosa con que
<
se trabaja, se somete a un proceso de maturación, si, sin ma­
durar, esta clase de celulosa produce una viscosidad mayor.
Dio obstante, si desde el principio muestra que sin madurar 
es del grado de viscosidad deseado, la maturación es supe'r- 
flua. Dado que difieren mucno entre sí las viscosidades de 
las distantas clases de celulosa comercial (fibras y pulpa de 
madera), en la mayoría de los casos la cuestión de la matura­
ción depende, por una parte, de la viscosidad deseada de 

la solución del producto destinada a la manufactura de ma­
teriales artificiales y, por otra parte, de la viscosidad de 
la clase de celulosa con que se trabaja.

El contacto de la viscosa con uno o más reactivos de 
los tipos antes citados, puede realizarse a la temperatura 
ambiente o a cualquier temperatura no muy diferente de aque­
lla. oin embargo, si se desea, la mezcla de la viscosa con 
uno o más reactivos de los tipos antes mencionados, puede tam 
bien llevarse a cabo a temperatura elevada, por ejemplo, de 
50 a 708 C.

145 Los reactivos de los tipos antes indicados pueden in­
corporarse a la viscosa en ausencia o en presencia de diluyen- 
tes adecuados, por ejemplo, acetona anhidra o acuosa o agua 
o materiales anáologos.

Segiín la naturaleza del reactivo o reactivos escogidos 
150 de los tipos antes mencionados y la cantidad de reactivo o re­

activos empleados para la cantidad de xantato de celulosa en 
tratamiento, puede variar entre límites relativamente amplios 
el tiempo entre la fase de contacto y la conversión en mate­
riales artificiales, por ejemplo, entre el tiempo necesario 

155 para la filtración y 120 horas o más.
Como material con que se pone en contacto uno o más 

de los reactivas de los tipos antes citados, pueden usarse, 
en lugar del xantato de celulosa, (viscosa) o mezclado con el 
uno de los demás compuestos de celulosa que contienen uno o
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±60 o máá grupos GS8 , por ejemplo una celulosa de ácido xanto- 
graso o un dixantato de celulosa o un ester celulósico de 
ácido xántico o un xantato de cualquier derivado de celulosa 
o de cualquier compuesto de celulosa, por ejemplo, un xan­
tato preparado según la patente n° 123912, o la memoria 

165 n® 117402 o la memoria nB 122125 o la memoria 122124 o la pa­
tente inglesa na 357167,

Por consiguiente, en la memoria y en las reivindicacio­
nes siempre que el sentido lo permita, la expresión "xantato 
de celulosa" o "viscosa" significa xantatp de celulosa (vis- 

170 .cosa) y todos los demás derivados de celulosa que contienen, 
por lo menos, un grupo 0S3,

Se obtienen resultados técnicamente interesantes cuando 
los xantatos preperados de acuerdo con cualquiera de los in­
ventos descritos en la patente n® 123912, o en las solicitu- 

175 des n8 117402, o n® 122125, o n® 122124, en la memoria de la 
patente inglesa nc 357167 se ponen en contacto con uno o más 
reactivos tipicos de este invento.

Si se desea pueden añadirse a las soluciones de los pro­
ductos resultantes de poner en contacto la viscosa con uno o 

180 más reactivos de los tipos antes mencionados, o a la viscosa 
antes de la fase de contacto, una o más substancias adecua­
das, inorgánicas u orgánicas, corrientes en la industria de 
la seda artificial^ por ejemplo, glicerina, o lucosa, o sul­
fato sódico, o sulfito sódico, o bisulfito sódico, o sulfato 

185 amónico, o un aluminatp alcalino, o una materia colorante
azulada, o un agente oxilante (tal como un peróxido), o acei­
te graso sulfonado,(por ejemplo aceite turco) o azufre fina­
mente dividido, o una proteina o una sustancia protáica , o 
un fenol, o un naftol, o un aldehido, o una ketona. Pstas 

190 substancias pueden añadirse en cualquier faseé de la fabrica­
ción, esto es, bien al xantato de celulosa antes de su diso­
lución, o a la viscosa o al producto resultante de poner en
contacto la viscosa con uno o mas reactivos de los tipos »
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200

antes citados.

195 m  La se£unda parte del procedimiento, es decir, la pro­
ducción de materiales artificiales por ejemplo hilos, o pe­
lículas, o tiras artificiales y artículos análogos, se rea­
liza de modo tal que uno de los productos obtenidos ponien­
do en contacto la viscosa con uno o más reactivos de los ti* 
pos antes citados se reco6e en forma de unma material arti­
ficial y luego se trata como tal para obtener la separación 
de solidos del mismo. El procedimiento más sencillo y más 
ventajoso, es hacer que el producto de poner en contacto la 
viscosa con uno o más reactivos de los tipos antee manciona- 
dos entre,a través de agujeros de forma apropiada, en un 
baño de coagulación, por ejemplo, en cualquiera de los baños 
de coagulación corrientes en la industria de la viscosa o en 
la industria de preparación de materias artificiales, de 
cualquier otro derivado de celulosa soluble en alcali, com­
puestos de celulosa, o productos de conversión de la celulo­
sa.

205

210

El baño puede tener solo un efecto coagulante sobre la 
solución proporcionada o bien un efecto coagulante sobre la 
solución proporcionada e y otro efecto de "plastificacioV 

215 del material artificial durante su coagulación o despuás de 
ella.

Para la ultima modificación de la segunda parte de 
este invento, son baños coagulantes y "plastifi cantes* muy 
adecuados, los que no contienen menos de 20 a 40 por ciento 

220 y, preferiblemente, no menos del 45 por ciento de H2S04, o 
una cantidad equivalente de otro ácido mineral.Pueden em­
plearse, sim embargo, otros agentes que ejercen el mismo 
electo, 'por ejemplo,Daños que consisten en, o que contienen, 
pura o mezclada con una o mas substancias orgánicas o inor-

'¿Z5 gánica diferentes, una gran proporción de uno o ma's cuerpos 
de los siguientes:
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^  Esteres ácidos formados por un ácido inorgánico poli­
básico y un alcohol monohidrico o polihidrico graso o aromá­
tico (por ejemplo ácido me tilsulfúrico o etilsulturico, o une 
mezcla de alcohol metílico, o etílico, o de uno de sus hidra­
tos, con ácido sulfúrico concentrado) o

Acido falicerofosforico o ácido glicerosulfúrico o una 
mezcla de glieerina con ácido sulfúrico concentrado,o

Acidos sufónicos de hidrocarburos alifáticos o aromáti­
cos (por ejemplo, ácido oxi-(hidroxi) metilsulfónico, o áci­
do metionico o ácido metil- o etilsulfónico o un ácido sul­
tánico de un aceite mineral o ácido benzol-sulfónico o áci­
do íenol-sulíónico, puros o mezclados con ácido sulfúrico),o 
e Acidos caxboxi-órgano-mánerales (por ejemplo, ácido sul- 
íono-di-acático o ácido sulío-acático, puros o mezclados con 
ácido sulfúrico), o

Bulto-ácidos Aromáticos que contsngan nitrógeno, solos 
o mezclados con ácido sulfúrico.

Baños en los cuales se emplea ácido sulfúrico de con­
centración menor de 55 por ciento, combinado con sales áci- 

das tales como Disulíatos, o por ejemplo, bisulfáto amónico, 
ácido sulfúrico fuerte que contenga formaldehido o piridina 
o cualquier otra suDstabcia orbánica, o

Soluciones de sales hiloideas de zinc, solas o mezcladas 
con un ácido o con otra sal o com ambos, o

Cualquier otro agente de plastifocación o equivalente 
por el ácido mineral fuerte.

El áoido sulfúrico fuerte a los demás ácidos minerales 
u otros agentes plastificadores antes mencionados puedenem- 
plearse solos o (en cuanto este'n de acuerdo con las condicio­
nes de trabajo)mezclados con una o varias substancias inor­
gánicas, por ejemplo, con otro u otros varios ácidos minera­
les, fuertes, tales como ácido clorhídrico, ácido nítrico, o 
ácido fosfórico o con una sal neutra o ácida tal como sulfa-

- 8 -
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to sódico, o bisulfato sódico, o bisulfato amónico, sulfa­
to amónico, sulfato magnesioo, sulfato de zinc, bisulfito 
sódico, sdfito sódico, nitrito sódico o ácido bórico. A 
los agentes píastificantes (tales como ácido sulfúrico 
fuerte u otro ácido mineral o los demás agentes plastifican- 
tes antes mencionados) o a una mezcla de estos con otro 
ácido fuerte o con una o varias de las substancias inorgá­
nicas » antes citadas, puede añadirse (en cuanto este de 
acuerdo con las condiciones en que se emplean los ácidos 
minerales u otros agentes píastificadores) una cantidad 
adecuada de una o varias substancias orgánicas tales como 
glicerina, o un azúcar, tal como glucosa, o un alcohol, o 
una sal de una base orgánica, por ejemplo, una sal de ani­
lina, o piridina o una sal de piridina, o» un aldehido, o 
un ácido orgánico, tal como ácido acético, o ácido fórmico, 
o ácido láctico o ácido oxálico.

De ce temerse presente que en la modof ioacióh de 
este invento en que se emplean los baños coagulantes que 
tienen poco o ningún efecto pastificador sobre el material 
artificial recientemente coagulado, todos los baños adecua­
dos conocidos en la industria de la viscosa y/o en la in­
dustria de la fabricación de materiales artificiales, es­
pecialmente hilos, de cualesquiera derivados solubles en 
alcali o de productos de conversión de la celulosa y de so­
luciones alcalinas de celulosa se considera que están in­
cluidos en la expresión "baños coagulantes" o "agentes coa­
gulantes" donde Huiera que esta expresión se emplee para 
definir los baños ue tienen poco o ningún efeoto pfestifi- 
cador sobre el material recientemente co guiado. Por con­
siguiente no solo se tiene en cuenta en este procedimiento 
como baños coagulantes, el llamado baño blueller o cualquier 
modificación del mismo y/o los baños indicados en los Ejem­
plos relativos, sino todos los baños conocidos en la in
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dustria de la viscosa, independientemente de si contienen, o
JP

no, además de los componentes puramente coagulantes, tal como 
295 ácidos y/o sales ácidos o neutras, cualesquiera otra u otras 

substancia o substancias inorgánicas u orgánicas (líquidas, 
oleaginosas, cristalinas o coloidales.).

La modificación de este invento en la que se emplean me­
dios plastiíicadores, puede realizarse de modo tal que, ante 

300 todo, la solución se naga entrar, a través de agujeros de for­
ma apropiada, en un baño que tenga un efecto coagulante sobre 
la solución, pero poco o ninguno efecto plastií'icante sobre el 
material artificial recientemente coagulado, y luego el mate­
rial artificial primeramente coagulado, se trata por un medio 

305 que ejerza un efecto plastificante, por ejemplo, un baño que 
tenga un gran contenido de ácido mineral fuerte, especialmen­
te teniendo un contenido de, por lo menos, 20 a 40 por ciento 
de ácido sulfúrico monohidratado o cualquier otro baño plasti- 
fioador, por ejemplo uno de los baños plastificantes antes ci- 

310 tados. Este último método de aplicar el procedimiento requiere 
sin embargo, dos baños seguidos. El segundo baño sirve para 
plastificar. El primer baño puede ser de tal naturaleza que 
la solución original, coagule en forma soluble en agua o inso­
luble en agua, por ejemplo, una solución de sulfato amónioo o 

315 de sulfato sódico o ácido sulfúrico diluido; o un líquido que 
contenga sulfato amónico y ácido sulfúrico o uno de los varios 
baños corrientes en la industria de la seda artificial, tal ooat 
mo el baño Mueller, o los análogos, Después de haber recorrido 
una cierta distancia a través de este baño, el material artifi- 

320 cial se introduce en un segundo baño que tenga un efecto plas- 
tificador sobre el material artificial coagulado, por ejemplo, 
un baño compuesto de uno o varios ácidos minerales fuertes, o 
conteniendo uno o varios ácidos minerales fuertes, por ejemplo, 
no menos de 20 a 40 por ciento de fí^SO^ o una cantidad equiva-

325 lente de otro ácido fuerte.
Independientemente de si la modificación plastificadora

de la segunda fase de este procedimiento se realiza en uno o
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8n s baños, la acción del agente plastiiioador en el baño, o 
fuera de el, no debe continuarse lo bastante para ocasionar un 
perjuicio serio al material coagulado o incluso la destrucción 
del mismo. Por consiguiente, en casos en que se empleen baños 
de coagulación y plastiiicacion, o de plastiiicacion tales que 
puedan deteriorar el material artificial coaguladores importan­
te interrumpir la acción sobre el material artificial, por ejem­
plo hilos, del agente plastificador en general y del ácido enér­
gico en particular, empezando el procedimiento del lavado en 
tiempo oportuno o empleando otros medios por ejemplo, exponiendo 
los materiales artificiales, por ejemplo los hilos a una tem­
peratura baja, ha regulación de la acción del agente plastiii— 
cador en general y la del ácido enérgico en particular, se 
acondiciona, preferiblemente antes o cuando el material arti­
ficial o hilos llagan al dispositivo colector (carretes, deva­
naderas, centrífugas, o aparatos análogos). Solo cuando los ma­
teriales artificiales, especialmente los hilos, se recogen en 
capas muy delgadas, puede aplazarse por un corto tiempo la 
interrupción de la acción del agente plastiiicador, y particu­
larmente del ácido mineral enérgico. Por razones prácticas, sin 
embargo, no es ventajoso recoger en capas delgadas.

Si se desea, los materiales artificiales, por ejemplo 
los hilos artificiales, pueden somerterse a estirado adicional 
durante cualquier fase de» su producción, por ejemplo entre la 
salida (o boquina de hilatura) y el dispositivo colector tal 
como sometiéndolos a una tensión mayor de la necesaria para la 
formación del material artificial o hilo y para conducirlo des­
de la salida al dispositivo colector. Este estirado puede rea­
lizarse por cualquiera de los mátodos conocidos, bien en el bañ 
coagulante o en el coagulante y píastificante o entre el baño 
de coagulación o de coagulación y plastificación y el disposi­
tivo colector, o en m ambos sitios. Por ejemplo, pnede hacerse 
considerable la distancia entre el dispositivo colector y el
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Jp,ño, o puede conducirse el material o kilo artificial por 
varillas, ganchos, rodillos o rodillos diferenciales que es­
tén dispuestos en el baño de coagulación o en el baño de coa­
gulación y plastificación o entre el baño de coagulación o 
el de coagulación y plastificación y el dispositivo colector 
o en el baño de coagulación o de coagulación y píastificación 
y entre el baño de coagulación o de coagulación y plastifi- 
cación y el dispositivo colector, fambiénp puede realizarse 
el estirado, empleando una velocidad muy elevada de tensado 
oé de ñilado, por ejemplo 100 a l'¿0 metros por minuto. Es ge­
neralmente recomendable una velocidad elevada de tensado o 
hilado cuando se desea trabajar con tensión adicional, pero 
durante la fabricación del mater-ial artificial o la fila- 
tura del hilo artificial no se aplican medidas especiales 
para tensar el material o el hilo artificiales.

Las demás condiciones de trabajo que deben obser­
varse durante la segunda fase del procedimiento, esto es, 
la manufactura del material artificial, tales como la tempe­
ratura del baño de coagulación o de coagulación y plastifi- 
cación,la longitud de inmersión del material artificial, por 
ejemplo hilo, en el baño de coagulación o de coagulación y 
plastificación, la velocidad de estirado o de hilado, la 
longitud, de paso a través del aire del material artificial, 
por ejemplo hilo, entre el baño de coagulación o de coagula­
ción y plastificación y el dispositivo colector, y, si se 
aplica tensión adicional, el gradod de tensión adicional, 
pueden modificarse entre amplios limites.

La desulfuración y/o purificación de los materiales 
artificiales, fabricados de acuerdo con este invento, pue­
de realizarse de cualquier modo conocido incluso por el mé­
todo descrito en la patente inglesa n5 341899.

Después de haberlos lavado, los materiales artifi­
ciales, por ejemplo hilos, pueden tratarse por vapor o calen 
tarse antes o*rdespues de la operación de desecación*

T
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395 ^  Si se desea puede aumentarse todavía más la extensibi-
lidad de los materiales artificiales, especialmente hilos, fa 
'bricados de acuerdo con el presente método, tratándolos con 
agentes de contracción, poro ejemplo, de acuerdo con los meto 
dos descritos en las patentes ne 103104, 110.189, 113.558,

400 y en la patente inglesa n® 323732.
Es imposible indicar todas las condiciones para obte­

ner éxitos en cada caso particular, y üay que tener presente 
que no pueden evitarse los ensayos preliminares para averigua 
cuales son las condiciones necesarias para el éxito cuando se 

405 emplea una celulosa especial, una lorma determinada de celu­
losa alcalina, un método particular de xantación, una forma 
determinada de viscosa un reactivo o mezcla de reactivos de 
los tipos antes indicados de naturaleza especial, proporcio­
nes en cantidades especiales, condiciones determinadas de tra 

410 bajo, tales como temperatura, tiempo o detalles análogos en 
la fase detratar la viscosa con el reactivo o reactivos y de­
talles especiales de las operaciones relacionadas con la se­
gunda fase de este invento,_esto es, con la producción de los 
materiales artificiales, por ejemplo, la operación de hilado. 

415 Los ejemplos ¿siguientes servirán además como ilus­
traciones prácticas de este invento que, sin embargo, nó se 
limitan en modo alguno a los ejemplos citados o a las condi­
ciones de trabajo que en ellos figuran, tales como proporcio­
nes, temperaturas, tiempos de reacción, viscosidades emplea- 

420 das en la preparación de las materias iniciales, así como en 
la preparación de los materiales artificiales de las mismas 
o a la composición de los baños de hilado, etc.; las partes 
son en pesp.

Ejemplo 1 (a) a (p)

425 En 2000 partes de solución de sosa cáustica concentra­
da al 18 por ciento, y a la temperatura de 15® C. se introdu­
cen, durante 3 horas, 100 partes de pulpa de madera o fibras
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dj^algodón. Luego se prensa la celulosa alcalina hasta que pe­
se de 300 a 400 partes y después se tritura, a la temperatura 
de 11 a 15® C., durante 2 1/2 a 3 horas, después de lo cual 
se añaden 60 partes de bisulfuro de carbono que se dejan ac­
tuar durante unas 8 horas a una temperatura de 18 a 20e C.

La celulosa escogida sin madurar la celulosa alcalina da 
una viscosa que presenta el Orado deseado de viscosidad, la adi­
ción de bisulíuro de carbono de Realiza inmediatamente a poco 
tiempo después de la trituración. Pero si la viscosidad de la 
viscosa que se obtiene de la celulosa escogida, sin madurar la 
celulosa alcalina, es mayor que la deseada, el bisulíuro de 
carbono se añade después de la celulosa alcalina triturada, ha 
madurado de modo conocido, durante un tiempo bastante largo 
para que produzca una viscosa de la viscosidad deseada.

Una vez terminada » la reacción con el bisulfuro de car­
bono, se expulsa (sqiando) cualquier exceso de bisulfuro de 
carbono durante 10 a 15 minutos y el xantato así producido se 
disuelve en una cantidad tal se sosa cáustica, de concentra­
ción adecuada, que produzca una viscosa que contenga aproxima­
damente 6.5 por oiento de celulosa analíticamente determinada 
por precipitación y 8 por ciento de NaOH.

Tan pronto como la disolución es completa, se añaden a 
la viscosa, en pequeñas proporciones mientras se remueve bien 
y se agita en su interior, 50 partes del producto del Ejemplo 
n® 1 de la ¿solicitud n® 126.139, eruto (esto es, sencillamente 
separado de las aguas madres por decantación) o purificación 
(por ejemplo por extracción con tetracloruro de carbono o por 
disolución en alcohol y precipitación con tetracloruro de car­
bono, o por destilación, en vacío, de los constituyentes volá­
tiles hasta» 92® C. a la presión de unos 15 a 18 m/m o por se­
paración por destilación de los compuestos volátiles hasta 100® 
0. o separando por destilación los cc.mponentesvolátiles hasta 
125 a 150® U. a una presión de 15 a 18 m/m.
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Antes de hilarla, la solución así obtenida se deia en-
Jft
vejecer durante unas 73 horas a una temperatura de 15 a 30® C. 
durante cuyo tiempo la solución se filra tres o cuatro veces 
a través de algodón, llevándose a cabo la última filtración 
poco tiempo antes de empezar la operación de filatura.

La filatura se realiza oomo sigue:
(a) La solución a hilar se prensa a una velocidad de

3 cm? por minuto a trave's de una boquilla de platino que tiene 
100 agujeros de 0.08 m/m de diámtero cada uno, obligándola a 
pasar a un baño ^ue contenga 50 a por ciento de H^SO^ y una 
temperatura de 16a 0.; la longitud de la inmersión del hilo 
en el ácido sulfúrico es de ¿0 u 80 cm. Luego se deja pasar 
el hilo, de 70 a 130 cin. a través del aire y se arrolla en una 
bobina que da tantas revoluciones por minuto como sea necesa­
rio para producir una velocidad de hilado de unos 30 metros 
por minuto. La parte inferior de la bobina gira en el agua, de 
modo que el ácido sulfúrico se diluye tan pronto como el hilo 
llega a la bobina. Luego, se limpian, tuercen y purifican los 
hilos, por ejemplo, de acuerdo con el método descrito en la 
patente inglesa nfi 341.899 o por medio de piridina caliente o 
solución alconólica o acuosa de fenol o algún cuerpo análogo,
se lavan de nuevo, se blanquean, si se desea, y luego se ter­
minan del modo corriente.

(b) SI método se aplica como en (a) pero con la diferen­
cia de que durante su paso entre el baño de filatura y la bo­
bina, el nilo, pore cualquier medio conocido se somete a ten­

sión adecional.
(c) Igual método de trauajo ^ue en (a) o (b) pero con la 

excepción de que la temperatura del baño es de 0®C.
(d) SI procedimiento se aplica como en (a) o (b) pero con

la excepción de que la temperatura del baño es de 30 a 40® 0.
(e) Procedimiento de trabajo igual que en (a) o (b) o (c)

o (d) , pero con la diferencia de que se da salida a 6.3 cm? de 
la solución a nilar por minuto, que» la velocidad de filatura 
es de 4ü metros por minuto y que el baño de filatura contiene
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ĉ . 54 a 58 por ciento de
(f) Método de trabajo igual que en (a) o (b) o (c) o (d), 

pero con la diferencia de ^ue se da libertad a 3 .3 cm? de la 
solución a hilar por minuto, de que la boquilla de platino tie- 
ne 54 agujeros de 0.1 m/m de diámtero de que la velocidad de 
filatura es de 18 metros por minuto y de que la concentración 
del baño de hilado es de 58 a 62 por ciento de HMS04.

(g) Modo de proceder igual due en (a) o (b) o (c) o (d),
pero con la diferencia de que la boquilla de platino tiene 24

505 agujeros de 0.1 m/m de diámetro, de que la velocidad de fila- 
tura es de 18 metros por minuto y de due el baño de hilado 
contiene de 58 a 62 por ciento de

(h) El método se aplica como en (a) pero con la diferen­
cia de que la solución a hilar sale a una velocidad de unos

510 14 cm? por minuto y de que la velocidad de filatura es de 100
a 120 metros por minuto aproximadamente.

(i) Procedimiento de trabajo i^ual que en(a) a (h), pe­
ro con la diferencia de que el ácido sulfúrico está saturado 
desde el principio con sulfato sódico o sulfato magnésico, o

515 bisulf ato amónico.
(k) Método de trabajo igual que en (i), pero con la di­

ferencia de que las concentraciones del ácido sulfúrico son 
algo más elevadas, por termino medio de unos 2 a 6 por ciento 
de íí;¿304.

520 (1 ) la^al método de trabajo que en (a) a (h), pero con
la diferencia de que el baño de coagulación contiene de 20 a 
40 por ciento de

(m) Método de trabajo igual que en (1) pero con la ex­
cepción de que el baño de coagulación está saturado con sulfa-

525 to sódico bisulfato sódico o bisulfato amónico.
(n) Método de trabajo igual ^ue en (a) o (b) o (c) o 

(d) o (e) o (f) o (g) o (h), pero con la diferencia de que el 
baño de filatura contiene de lü a 15 por ciento de ácido sul­
fúrico.
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. ¿ (o) Método de trabajo igual que en (a) o (b) o (o) o (d)y
o (e) o (f) o (g) o (h) , pero con la diferencia de que el bafi 
de filatura es una solución que contiene de 15 a 20 por cien­
to de K^SO^ y por ciento de sulfatp sódico.

(p) Método de trabajo igual que en (a) o (b) o (c) o 
(d) - o (e) o (f) o (g) o (h), pero con la diferencia de 

que el baño de filatura es una solución que contiene de 8 a 
1¿ por ciento de H^EO^ y i¿8 por ciento de Ha¿304 siendo la 
temperatura del baño de filatura o bien 16® o de 40 a 45^ 0.

Ejemplo 2 (a) a (p)
El procedimiento se aplica como en cualquiera de los 

Ejemplos 1 (a) a (p) pero con la diferencia de que en lugar 
de 50 partes del producto bruto o purificado del Ejemplo 1 
de la Solicitud n9 126,139, se ponen en contacto con la ve 
viscosa, 40 partes.

Las concentraciones de los ácidos de filatura en los 
métodos (a) a (i) son algo mayores que en el Ejemplo 1 (a} a

(i).
Ejemplo 3 (a) a (p)

Se procede igual que en cualquiera de los Ejemplos 1 (a' 
550 a (p) o 2 (a) a (p) pero con la excepción de que la solución 

a hilar se deja envejecer durante unas 48 o 96 horas.
Ejemplo 4 (a) a (p)

El procedimiento se aplica como en cualquiera de los 
Ejemplos 1 (a) a (p), pero con la diferencia de que en lugar 

555 de 50 partes del producto bruto o purificado del Ejemplo 1 . 
de la Solicitud n9 126.139, se ponen en contacto con la vis­
cosa 30 partes, y de que la solución de filatura así obteni­
da se deja envejecer durante 96 a 100 horas.

Las concentraciones de los ácidos de filatura en los 
560 mátodos (a) a (i) son más elevadas (por ejemplo de 3 a 6 por

ciento de que en el Ejemplo 1 (a) a (p).
Ejemplo 5 (a) a (p)

El procedimiento se aplica como en cualquiera de los 
Ejemplos 3 (a) a (p), o 4 (a) a (p), pero con la diferencia
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565 de que el xantato de celulosa se disuelve en una cantidad
%al de solución de sosa causticad de concentración apropiada 
para producir una viscosa que contenga aproximadamente 6,5 
por ciento de celulosa analíticamente determinada por preci­
pitación y 5 por ciento de EaOH.

570 Ejemplo 6 (a) a (p)
La viscosa primitiva se prepara como en el Ejemplo 1 pe­

ro con la diferencia de que como celulosa de partida se em­
plean pulpa de madera o fibras de algodón, análogas a las de­
más, tales que produzcan viscosa de muy elevada viscosidad y 

575 que para disolver el xantato se emplea una cantidad tal de 
sosa cáustica y agua que produzca una viscosa que contenga 
aproximadamente 3 por ciento de celulosa (determinable por 
análisis) y 5 por ciento de EaOH, siendo» la viscosidad de 
la viscosa así preparada de 1 a 2 aproximadamente, compara- 

580 da con glicerina de 31® Bé (Peso específico 1.26).
Inmediatamente después de la disolución del xantato de 

celulosa, se ponen en contacto con la viscosa 50 partes del 
producto bruto o purificado del Ejempli 1 de la Solicitud 
n° 126.139 y la solución así obtenida se deja envejecer du- 

585 +rante 72 a 96 boras a 15® G.
La solución a bilar se Lila como en los Ejemplos 1 (a) 

a (h), pero con la diferencia de que las cantidades de so­
lución a ñilar, a gue se da salida por minuto y las concen­
traciones de los baños de filatura son como sigue:

590 Métodos de filat-nr». («J.r(b ) , (o ) y (d)
Cantidad de solución a hilar soltada por minuto: unos 

6.8 cm?
Concentración del baño de filatura: 55 a 65 por ciento

de H^BO^.
595 Método de filatura (e)

Cantidad de solución a hilar soltada por minuto: unos 
14.3 cm?

Concentración del baño de filatura: 57 a 67 por ciento

4
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600

605

Método de filatura (f)
T  ----------;------------

Cantidad de solución a hilar soltada por minuto: unos
7 . 6  cm?

Concentración del baño de filatura: 57 a 67 por ciento 
de H ÜO^.

Método de filatura (r)
Cantidad de solución a hilar«soltada por minuto: unos

6.6
Concentración del baño de filatura 56 a 66 por ciento 

de H S04.
610 Método de filatura (h)

Cantidad de solución a hilar soltada por minuto: unos
32 cm?

Concentración del baño de filatura: 57 a 67 por ciento
de

615 (i) Procedimiento de trabajo igual que en (a) a (h) pe­
ro con la diferencia de que el ácido sulfúrico está saturado 
con sulfato sódico o sulfato magnésico.

(k) Procedimiento de trabajo igual que en (i), pero con 
la diferencia de que & las concentraciones del ácido sulfúri-

620 co son algo más elevadas, por termino medio unos 2 a 6 por 
ciento de H¡¿ü04.

(l ) Igual procedimiento de trabajo que en (a) a (h), 
pero con la diferencia de que el baño de coagulación contie­
ne 40 por ciento de

625 (m) Método de trabajo igual que en (1 ), pero con la ex­
cepción de que el baño de coagulación está saturado con sul­
fato sódico o bisulfato sódico o bisulfato amónico.

(n) Método de trabajo igual que en (a) o (b) o (c) o 
(d) o (e) o (f) o (g) o (h), pero con la diferencia de que el

630 baño de filatura contiene de 10 a 15 por ciento de ácido sulfú 
rico.

(o) Método de trabajo igual que en (a) o (b) o (o) o
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oj(d) o (e) o (f) o (g) o (h), pero con la diferencia de que 
el bario de fila tura es una solución que contiene 15 por cien­
to de £¿304 y 15 a 20 por ciento de sulfato sódico.

(p) Método de trabajo igual que en (a) o (b) o (o) o (d) 
o (e) o (f) o (g) o (n), pero con la diferencia de que el baño 
de filatura es una solución que contiene de 6 a 12 por ciento 
de y 26 por ciento de wa¿304, siendo la temperatura del
baño# de filatura o bien 16® o de 40 a 45®C.

Ejemplo 7(a) a (p)
El método se aplica como en cualquiera de los Ejemplos

♦

6 (a) a (p) pero con la diferencia de que en lugar de 50 par­
tes del producto eruto o purificado del njemplo 1 de la Soli­
citud n® 126.139, se emplean 75 partes.

Ejemplo 6 (a) a (p)
El me'todo se aplica como en cualquiera de los Ejemplos 

6 (a) a (p), pero con la diferencia de que solo se emplean 30 
partes del producto bruto o purificado del Ejemplo 1 de la So­
licitud n8 126.139; las concentraciones de los ácidos de hi­
latura de los métodos (a) a (k) son algo mas elevadas (apro­
ximadamente de 2 a 5 por ciento por tórmino medio) que en el
Ejemplo 6 (a) a (k).

Ejemplo 9 (a)a (p)
655 El me'todo se aplica igual que en cualquiera de los Ejem­

plos 1 (a) a (p), a 6 (a) a (p), pero con la diferencia de 
que en lugar de los productos del ijemplá 1 de la Solicitud 
n® 126.139, se emplea la parte soluble en eter aislada de su 
solución en eter, bien aliminando el eter por destilación o 

660 por precipitación con tetracloruro de carbono del producto 
del Ejemplo 2 de la Solicitud n8 126.139.

Ejemplo 10 (a) a (p)
El me'todo se aplica igual que en cualquiera de los Ejem­

plos 1 (a) a (p) a 6 (a) a (p), pero con la diferencia de que 
en lugar de los productos del Ejemplo 1 de la Solicitud 
n8 126.139 se emplea la parte insoluble en eter del producto

665
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í> a* 1 Ejemplo 2, de la Solicitud ne 126.139; las concentraciones

de los baños de filatura (a) a (k) son de un il a 6 por ciento
w de H.¿S04 más elevadas ^ue en el fíj.mplo 1 (a) a (p).

670 Ejemplo 11 (a) aj Le !
El método se aplica igual que en cualquiera de los Ejem- 

1os 1 (a) a (p) a 8 (a) a (p), pero con la diferencia de que 
enl lugar de los productos del Ejemplo 1 de la Solicitud 
nQ 126.139, se emplea el producto del Ejemplo 5 de la Solici-

675 tud n» 126.139.
Ejemplo 12 (a) a (p)

El método se aplica igual que en cualquiera de los Ejem­
plos 1 (a) a (p) a 8 (a) a (p), pero con la diferenciad de 
que en lugar de los productos del Ejemplo 1 de la Solicitud 

680 n* 126.139 se emplea el producto del Ejemplo 3 o del Ejemplo 
4 de la Solicitud ne 126.139.

Ejemplo 13(a) a (p)
El método se aplica igual que en cualquiera de los Ejem­

plos 1 (a) a (p) a 8 (a) a (p), pero con la diferencia de que 
685 en lugar de los productos del Ejemplo 1 de la Solicitud núme­

ro 126.139 se emplean los productos del Ejemplo 6 de la Soli­
citud n® 126.139, es decir, o bien la fracción que destila, a 
presión reducida, de 75 a 100® C. o la fracción que destila, 
a presión reducida, de 100 a 140Q G. o la parte soluble en 

690 alcohol, o la parte insoluble en alcohol, del producto.
Ejemplo 14

Una de las soluciones a hilar preparada de acuerdo con 
cualquiera de los ejemplos anteriores, se hila, del modo co­
nocido en uno de los baños siguientes: 

g95 (i) En una solución de sulfato amónico concentrada del
25 al 30 por ciento, o

(2 ) En un baño formado por 500 partes de bisulfato sódi­
co, 76 partes de ácido sulfúrico de 660 Be y 587 partes de 
agua, cuyo Daño puede mantenerse a la temperatura ambiente o 

700 a temperatura elevada, por ejemplo, 45e C,, o
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y  (3 ) isü un baño formado por 982 partes de agua, 
de suliato sódico, bü partes de sullato amónico, 135 
glucosa y 128 partes de ácido sulfúrico de 66e Be.

180 partes 
partes de

K1 hilo coagulado se introduce desde uno de los baños 
citados dentro de un baño de la composición siguiente:

(1 ) Acido sulfúrico de 70 por ciento de H^S04, o
(2) xicido sulfúrico de 60 a 65 por© ciento de H^SO^, o
(3) Acido sulfúrico de 55 por ciento de H^a04 o
(4} TJna solución de 13.3 partes de sulfato amónico em 

120 partes en peso de &ci-_o sulfúrico de 55 a 70 por ciento de

na temperatura del segundo baño puede oonóervarse por de­
bajo de la temperatura ambiente, por ejemplo de 0 a 10® C, o 
a la temperatura ambiente, o incluso a temperatura superior 
a la ambiente, por ejemplo de 25 a 45’ 0.

La longitud de inmersión del hilo en el segundo baño pue­
de ser pequeña, por ejemplo, 20 cm. o también grande, por 
ejemplo 30 a 120 cm. o mas.

Si se desea los hilos pueden tensarse por cualquiera de 
los métodos conocidos, bien en»el segundo baño o después de 
haber salido de él.

Los hilos se recogen mientras se elimina el ácido sulfú­
rico o de diluye lavando, como antes se dijo, y después de es­
to se lavan, y terminan del modo explicado en el Ejemplo 1 .

Ejemplo 15
K1 método se aplica como en cualquiera de los Ejemplos 

anteriores, pero con la diferencia de que en la preparación 
de la celulosa alcalina destinada a obtener la viscosa, la ce­
lulosa no se impregna en un esceso de solución de sosa cáus­
tica y el exceso de esta, se elimina por prensado, centrifu­
gado o método análogo, pero, desde el principio mismo se mez­
cla con una proporción de solución de sosa cáustica (por ejem­
plo concentrada de 18 a 2G por ciento) que contenga tanto NaDH
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<^m0} o menos Na OH que se dess tener en la viscosa final,'Por 
ejemplo , mezclando (en un triturador o en la llamada máquina 
-erner-Pfleiderer de xantato al vacío) 100 partes de la ce­
lulosa con 400 a 600 patees de solución de sosa cáustica con­
centrada del 18 al 20 por ciento, basta que la masa sea homo­
génea, añadiendo luego 60 partes de bisulfuro de carbono, de­
jando que este actúe durante varias ñoras y disolviendo, se­
gún la proporción de EaOH deseada en la viscosa, en agua o 
en solución diluida de sosa cáustica, la masa xantada, es fá­
cil obtener viscosa que tengan, una composición igual o análo­
ga a la composición de la viscosa empleada en los Ejemplos 
anteriores; las operaciones posteriores son, desde luego, 
las mismas que en los Ejemplos precedentes.

En todos los Ejemplos anteriores, en cuanto se refie­
ren al ácido enérgico o a otro agente plastificador que, si 
se dejara actuar un tiempo deraasiando largo sobre el hilo, pe 
dría estropear a este, puede también interrumpirse la acción 
del ácido sometiendo a una baja temperatura, por ejemplo de 
- 5 a - 15® C. los hilos que salen del baño compuesto de áci­
dos fuertes o que los contiene, antes-de lavarlos, lo cual 
puede nacerse por ejemplo, recogiéndolos en un carrete hueco 
que contengan un agente refrigerador, tal como ácido carbó­
nico sólido, o una mezcla frigorífica, hielo, etc.

Eos Ejemplos para la fabricación de iibras corrientes 
siguen automáticamente los Ejemplos anteriores.

Los üilos, una vez lavados, pueden calentarse o tra­
tarse por vapor ot elevadas temperaturas (por ejemplo 100 a 
110§ G.) antes o después de la fase de desecación.

Ejemplo! 16
A través de una tolva o ranura apropiada se introduce 

del modo corriente, en uno de los baños coagulantes o coagu­
lantes y plastificantes citados en los Ejemplos precedentes 
una solución para hilar, preparada del modo descrito en cual 
quiera de los Ejemplos anteriores y la tira coagulada en 
forma de película después de nabería necho atravesar este
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bajpo se la'Va (id modo conocido y se seca.
Ejemplo 17

En tejido de Lil̂ odóii se impie^na o llena o recubre una o 
varias veces, en une, maquina apropiada, por ejemplo, una en­
guata dora , tina íorradora o una rodadora, con solución de fila- 
tura preparada del modo indicado en uno de los Ejemplo® ante­
riores, a cuya solución puede añadirse un material de apresto 
como, talco o kaolin (por ejemplo lüOa ¿00 por ciento calcula­
do sobre el peso de la celulosa) o un tinte o un pigmento tal 
como mica o ne^ro de humo y sin secar o después de secar, si 
• se desea en estado de tensión, se pasa a través de un baño que 
tenga la composición de uno de los baños coagulantes u y plas- 
tii'icantes mencionados en los ejemplos anteriores. Luego se la­
va y ss seca si tejido guarnecido o recubierto.

Ejemplo 18
El xantato de celulosa (esto es, la masa de reacción des­

pués de la lase de sulfuración) obtenida en el Ejemplo 1 (a) s* 
disuelve en una cantidad tal de sosa cáustica y agua que pro­
duzca una viscosa que contenga, aproximadamente, de 15 a 2C 
por ciento de celulosa analíticamente determinadle y de 8 a 
10 por ciento de sosa caustica. Después de la disolución, se 
baten o amasan en la viscosa, a 15 o 20® 0,, de 10 a 20 par­
tes de cualquiera de las ticglicerina halogenadas o sulfuros 
de glicerina halogenadas empleados en los Ejemplos anteriores, 
a continuación de lo cual, bien inmediatamente despue's de la 
incorporación del sullur-derivado halogenado, o bieh después 
de Haber dejado reposar la masa durante 12 a 24 horas, de 10 
a 15® C. Ia solución pastosa se emp].ea para pegar entre si une 
o más pares de nojas de cartón o de tejido grueso o material 
análogo. Si se desea, el material puede prensarse o calan­
drarse; luego se introduce en un baño coagulante o coagúlente 
y plantificante y se deja permanecer en el hasta que el baño 
ácido naya penetrado en el material, después de lo cual se la­
va el material Hasta Haber eliminado el ácido y se seca.
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Ejemplo 19
En una amasadora, so amasan completamente 10 partes de 

cualquiera de las tiogliceriaas halogenadas o sulfur-gliceri- 
nas nal ogenadas empleadas en los Ejemplos anteriores, con una 
pasta de xantato de celulosa, por ejemplo una pasta que con­
tenga de 20 a 30 por ciento de celulosa analíticamente deter­
minen fe y de 10 a 15 por ciento de sosa caustica, después de 
que la masa se ha hecho homogénea, se eliminan* las burbujas 
de gas (si las hay) por ejemplo en una tasadora en vacío y lue­
go, bien inmediatamente despue's de la operación de amasado o 
bien después de haber reposado durante 24 horas de 10 a 15* C* 
se convierte a la forma de una plancha gruesa. Esta se intro­
duce luego en acido sulfúrico concentrado al 60 por ciento, 
aproximadamente, a-5® C. en el que permanece basta que la plan 
cha se solidifica. La plancha gruesa coagulada se lava des- 
pue's para eliminar el,acido, se seca y, si se desea, se desul­
fura y/o decolora como se indica en los Ejemplos preferentes 
a hilos artificiales.

820 Ejemplo 20
En lugar de sumergir directamente en acido la plancha 

gruesa indicada en el Ejemplo 19, puede sumergirse primero 
en una solución de sulfato amónico a 20* G. concentrada al 25 
por ciento, dejándola permanecer en ella un tiempo mayor o me- 

825 ñor (según el espesor de la plancha, de 10 minutos a tres ho­
ras) y luego se introduce en ácido sulfúrico concentrado del 
55 al 60 por ciento y - 5s C., durnate un corto tiempo, la­
vando y secando después.

Ejemplo 21
830 1000 partes de una solución para hilar, preparada del mo­

do descrito en cualquira de los Ejemplos 1 a 13, se mezclan 
con 50 a 60 partes de blanco de zinc, o de mica finamente di­
vidida, cofi o 10 a 20 partes de hollín y luego con una pren­
sa de rodillos se prensan sobre un tejido de algodón. Después 

835 de prensado el tejido de algodón, una vez secado, se introdu­
ce si se desea, en uno de los baños coagulantes o coagulan-
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te)| ) plastif icante s citados en los Ejemplos anteriores y des­
pués de atravesar este Daño, se lava Hasta eliminar el ácido

é

y se seca, y, si se desea, se desairara y/o se decolora.
liste procedimiento puede tamo i en aplicarse de modo 

tal que en lugar de ponerlo en contacto solo con uno o más re­
activos de los tipos antes citados, el xantato de celulosa o 
viscosa se ponga respectivamente en contacto con uno o más de 
los reactivos citados y además con uno o más derivados halóge­
nos ó de aleonóles di- o polivalentes, o uno o más ácidos tri- 
tiocarbonicos, o con uno o más reactivos propuestos en la Soli­
citud ne 122,12Ü para ponerse en contacto con la viscosa para 
obtener un material básico para la fabricación de hilos arti­
ficiales u otros productos.

Dado que el reactivo o reactivos propuestos para poner 
en contacto con el xantato de celulosa (viscosa) además de uno 
o más derivados orfaánicos di- o polivalentes que contienen por 
lo menos un átomo de azufre (o selenio o teluro) y por lo me­
nos un residuo ácido, por ejemplo un átomo halógeno por lo me­

nos, son adecuados para usarse como materias primas para la 
preparacié# de compuestos orbáuicoa di- o polivalentes que con­
tengan, por lo menos, un átomo de azufre, (o selenio o teluro) 
y por lo menos un residuo ácido, por ejemplo un átomo halóge­
no por lo menos, este e¿empico mixto de reactivos pertenecien­
tes a, los grupos indicados en esta memoria, por una parte, y 
por otra a los reactivos indicados en el párrafo anterior, pue­
de llevarse*- a cabo realizando la, preparación del reactivo 
origen de modo tal que contanga una proporción pequeña o gran­
de del reactivo a poner en contacto con el xantato de celulosa 
(viscosa) además de uno o más compuestos orgánicos di- o poli­
valentes que contengan por lo menos un átomo de azufre (o se­
lenio o teluro) y por lo menos un residuo ácido, por ejemplo 
un átomo nalógeno por lo menos (ver por ejemplo la modifica­
ción de los bjemplos 1 - 6  anteriores en la que se emplea el 
producto oruto del sjemplo 1 de la solicitud nQ 126.139 que

•son ti ene



contiene una proporción considerable de<¿- diclorhidrina.
üil empleo mixto citado, puede realizarse también, pon 

niendo simplemente en contacto el xantato de celulosa (visco­
sa) con uno o más compuestos orgánicos di- o polivalentes que 
contengan por lo menos un átomo de azufre (o selenio o telu­
ro )yun residuo ácido por lo menos, por ejemplo un átomo haló­
geno por lo menos, y con uno o más derivados halógenos de al­
eonóles di- o polivalentes, o con uno o más ácidos grasos halo- 
genaaos o .con uno o más esteres tritiocarbónicos o con uno o 
más reactivos pertenecientes a los grupos indicados en la So­
licitud nfi 122.128 incorporándose los reactivos de diferente s 
tipos al xantato de celulosa (viscosa) bien en la forijia de mez­
cla (si no reaccionan entre sí) o simultánea pero separadamen­
te, o consecutivamente en orden facultativo, El Ejemplo siguien 
te aclara esta aplicación mixta de reactivos de varios tipee 
al xantato de celulosa:

Ejemplo ¿¿
El método se aplica igual ^ue en cualquiera de los 

Ejemplos anteriores, pero con la diferencia de que en este ca­
so solo se emplea de oü a 70 por ciento de la cantidad de reac­
tivo en contacto con la viscosa y de que, simultáneamente, e 
con o después de la adición de este reactivo se incorporan a 
la viscosa de lüa ¡¿0 partes de d- diclornidrina o de **-monoclor 
hidrina, o de etileno clornidrina, o de oxido de etileno o de 
ácido cloro-acético en forma de su sal sódica, o de ester de 
glicerina del ácido tritiocarbínico, o de cloruro de etileno, o 
de (i -epidiclorhidrina, o de bencilglicol-clorohidrina, o de ei 
cloro-acetona,o de dicloro-acetona, o de cloruro de (3-bromo- 
propilamina, o de cloruro de (3-cloropropilamina, o de cloruro 
de (3 -dibromopropilamina , o de cloruro de (3 -diel oropropilamina , 
o de cloruro de cloretil-dietilamina, o de cloruro de benzoilo 
o de sulfocloro de para-tolueno, o de orto-cloronitrobenceno, o 
de dibromuro de alconol cinámico, o de sulfato de dietilo,o de 
sulfato de dimetilo o de 1 :‘¿- dicloroeter, o de ácido glicero-
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fosfórico, o de diacetina y el producto así obtenido, des- 
F

pues de haberse dejado envejecer durante 24 o 48 o 72 o 96 ho­
ras a 15® 0. durante cuyo tiempo se filtra varias veces, se pre­
para en forma de un material artificial de modo análogo al des­
crito en los jemplos anteriores.

Como cosa segundaria, es desde luego muy fácil produ­
cir, de acuerdo con este método y por cualquier procedimiento 
corriente ( por ejemplo incorporando a la solución destinada 
a preparar el material artificial un gas o una substancia ca­
paz de desprnder un gas en la fase de coagulación, o una subs­
tancia líquida o sólida finamente dividida que sea insoluble 
en la solución citada y elimineado luego esta substancia del 
material artificial por extracción con disolventes adecuados, 
o si son volátiles, evaporándolas en vacío o a la presión at­
mosférica a temperaturas tales que no estropeen el material ar­
tificial) &ilos huecos, o revestimientos encolados, o adornos 
o películas o artículos análogos que contengan espacios huecos 

Ks fácil, además, según este mótodo, obtener hilos 
artificiales o revestimientos o películas o artículos análo­
gos de brillo disminuido, por cualquier procedimiento conoci­
do, por ejemplo, añadiendo a la solución destinada a obtener 
el material artificial substancias de origen mineral, o ani­
mal o vegetal, o sintético, tales que, de acuerdo con la expe­
riencia obtenida en la industria de la seda viscosa, sean apli 
cables para la reducción del brillo de los materiales artifi­
ciales, tales como hilos o películas o revestimientos o artí­
culos análogos, por ejemplo, aceites, grasa, o jabones minera­
les,animales o vegetales o ñidrocarburos armaticos o su deri­
vados, o bases orgánicas, tales como anilina, o materiales in­
orgánicos análogos a los pigmentos (por ejemplo, sales, tales 
como sulfato bárico o una sal de titano) añadidas a, o pro­
ducidas en la solución destinada a convertirse en el material 
artificial, o en el material artificial durante su fabricas 
ción.
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En los Ejemplos anteriores, cuando se desea o con­
venga en lugar de los derivados clorados pueden emplearse 
las cantidades equivalentes délos derivados bromados o ioda- 
dos correspondientes.

Ejemplo 23
El método se aplica igual que en cualquiera de los Ejéra­

los anteriores, pero con la diferencia de que, en lugar de 
viscosa se emplea como material primitivo una solución o pas­
ta de xantato de celulosa preparada de acuerdo oon cualquiera 
de los inventos descritos en la patente n® 123.912 o en las 
solicitudes n® 11?.402 , o 122.125, o 122.124, o en la pa­
tente inglesa n® 35?,16?. En otras palabras: Los reaotivos
caracteristicos de este invento, en lugar de incorporarlos 
a la viscosa se incorporan a una solución o pasta de uno de 
los xantatos preparados de acuerdo con cualouiera de los mé­
todos descritos en las solicitudes indicadas en el párrafo 
anterior. Los xantatos respectivos pueden también contener 
una cantidad mayor o menor de xantato de celulosa.

En cuanto a las proporciones: Si las soluciones o pas­
tas de los xantatos preparados segiín cualouiera de los# in­
ventos descritos en la patente n® 123.912 o en las solicitu­
des n® 11?.402, o 122.125, o 122.124, o en la patente ingle­
sa n® 35?.16? contienen porcentajes de los xantatos y sosa 
caustica iguales o análogos a los porcentajes de los xantatos 
y sosa caustica contenidos en las viscosas empleadas en los 
Ejemplos precedentes, la naturaleza y la cantidad de los reac­
tivos a incorporar con los xantatos, empleados en cualquiera 
de los Ejemplos anteriores, pueden ser las mismas que en los 
Ejemplos precedentes, llevándose a cabo la conversión en ma­
teriales artiiiciales del modo ^ue se ha descrito en los Ejem­
plos precedentes.

En lugar de los mercaptanes halogenados o sulfuros 
de glicerina empleados en los Ejemplos anteriores, pueden em-

970
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^plearse cantidades equivalentes de otros agentes de los ti­
pos mencionados en la parte descriptiva anterior a los Ejem­
plos, por ejemplo,

el cuerpo C2H4
S.C2fi5

C1

S.C.^Hs
o el cuerpo

S. CHg. GH^Gl
(Demuth y Meyer, liebigs Añalen, Tomo 240, páginas 305 a 
317), productos de adición del ioduro de metilo al disulfuro 
de dietileno (Demuth y Meyer, sitio catado) éter etano-ditio- 
e til— — cloroetílico, sulfuro e H1-/1-el ore tilico , sulfuro 
p - |3'-dicloro-dieiilico, disulfuro-^-(3-diclorodietilico, sul­
furo -^-^-dicloro-í/-eto^xydie tilico, clorosulfonal, ^-sulf- 
hidril-^-elosostirol en forma de su ester de ácido xantico, 
eP -bromo- (2 -oxi tio-naf teño, ¿ -dibromo-/S-ke to-dihidrotionaf- 
teno, dibromuro de trimetil-tiosiaamina, -dibromopropil )- 
iso-tiociana to , ácido tiopr opiónico,,3-^dibromo-propilamida , 
fl-((3-clor-allil )-tiourea, bi-cloroaoetil-cistina ,y análogos, 

bn cuanto se relacionan con los baños queC**tienen 
un elevado porcentaje de los ejemplos anteriores pue­
den inodoficarse también empleando ácido clorhídrico concen­
trado del 28 al 40 por ciento, en lugar de ácido sulfúrico 
enérgico. Kn lugar del ácido sulfúrico o del ácido clorhídri­
co enérgicos, puede emplearse también ácido nítrico enérgico 
por ejemplo con un contenido de 40 a 90 por ciento de HNO^ o 
ácido íosiórico enérgico, por ejemplo de 1 a 1 .8 6 de d.ensida<- 
0 ácido arsénico enérgico, por ejemplo,con un contenido de 
50 a 90 por ciento de H3ASÜ4 , o una solución enérgica de clo­
ruro de zinc de concentración aproximada de 50 por ciento, 
conteniendo de un 4 a 6 por ciento de ácido clorhídrico, o
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î na solución enérgica de ácido sulfónico, por ejemplo, una 
solución al 60 o 70 por ciento de ácido benzosulfónico o de 
ácido íenolsulfónico, o de ácido glicero-sulfurico o de ácido 
metilsulfurico o de ácido etilsulfúrico, en resumen, cualquier 
agente que tenga un efecto plastificante sobre el material ar­
tificial recientemente coagulado, por ejemplo, hilo.

En la preparación de la viscosa en* los Ejemplos ante­
riores en lugar de sulfito de celulosa o fibras, puede empl’ear 
se cualquier otra pulpa de madera o productos análogos de con­
versión de la celulosa de madera o algodón apeopiados, por 
ejemplo algodón o pulpa de madera que se haya tratado previa­
mente en frío o en caliente con ácido diluido, por ejemplo 
ácido clorhídrico o ácido sullúrico, o con un ácido orgánico, 
o celulosa mercerizada, o celulosa regenerada en cualquier 
forma que pueda obtenerse, por ejemplo, en forma de fibras 
artificiales o de desperdicios de fibras artificiales en una 
palabra puede emplearse cualquier clase de material celulósi­
co que se Haya usado o se naya propuesto como material primi­
tivo para obtener viscosa u otros derivados de celulosa, tal 
como esteres o eteres de celulosa. Además en este invento 
pueden emplearse como materias primas para la preparación del 
xantato a poner en contacto con los reactives cana cterísticcs 
de este invento todos aquellos compuestos de celulosa, sean 
de la clase que sean, (por ejemplo, alkil-oxialkil-o aralkil- 
óte res apropiados de celulosa o eteres de oxácidos de celulo­
sa o esteres inorgánicos u orgánicos de celulosa etc.) que

«

contengan todavía grupos hidroxílicos libres accesibles a la 
xantación conformación de xantatos solubles.

En los Ejemplos anteriores, el xantato de celulosa y/o 
su solución (viscosa) puede prepararse en presencia de una 
cantidad de oxígeno manor que la cantidad contenida en ¿L ai­
re ambiente, o en ausencia de oxígeno, realizando todas o par­
te de las operaciones a presión atmosférica reducida o en pre­
sencia de un gas inerte, tal como el nitrógeno, o añadiendo 
agentes reductores, o por ambos procedimientos.
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En la memoria, siempre que el sentido lo permita, la ex­
presión "residuo ácido" significa la parte de molécula de un
hidrácido o de un oxacido, que queda después de perder el áto­
mo o atomos de hidrógeno que pueden reemplazarse por átomos 
metálicos.

Sn la memoria, siempre que el sentido lo permita, la ex­
presión 'radical ácido" significa la parte de la molécula de un
ácido que queda después de la separación de un grupo hidroxíli- 
co.

En la memoria, siempre que el sentido lo permita, la ex­
presión ’’ alkil" se destina a incluir 4 todos los residuos mono- 
valentes de nidrocarburos alifáticos y aromáticos (véase Beil- 
stein: "tíandbucü der Organiscnen Uhemie", 4» Edición, Tomo I® 
página 52, o Vorlaender: Journal fuer praktische Chemie, II, 
Tomo 59, página 247).

Aunque según la costumbre general, el prefijo "oxi" com­
prende tambie'n ’hidroxi” para evitar malas interpretaciones se 
hace constar que en la memoria, siempre que el sentido lo per­
mita, el prefijo "oxi" se destina también a incluir "hidroxi".

En la memoria, siempre que el sentido lo permita, la ex­
presión "alcohol di - o polivalente” se destina a incluir: Al­
coholes di- o polivalentes alifáticos y también alcoholes di- o 
polivalentes aromáticos en los cuales solo haya un grupo hidro- 
xílico en cada cadena lateral (por ejemplo alcohol xilileno o 
mesitileno-glicerina o análogo) y también aleonóles aromáticos 
di- o polivalentes en los que haya más de un grupo hidroxílico 
en una cadena lateral y en el mismo lado de ella (por ejemplo, 
fenil-glicol o íenil JLicerina).

En la memoria siempre que el sentido lo permita, la expre­
sión "grupo conteniendo) nitrógeno" se destina a incluir grupos 
nitro-, amino- y otros que están fijados al carbono por un en­
lace ae nitrógeno.

La expresión "material artificial” empleado en la memoria 
incluye: Hilos artificiales, particularmente seda artificial;

- 32 -
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películas; revestimiento y capas de cualquier clase; ardonos 
para textiles, papel cuero y artícilos análogos; encolado pa­
ra hilado; encuadernaciones para libros; cuero artificial; ad­
hesivos y cementos; placas y composiciones plásticas en gene­
ral; agentes para reforzar o fajar para pigmentos en estampa­
ción de textiles y análogos.

La expresión “hilos artificiales" significa hilos arti­
ficiales y géneros hilados de todas clases, por ejemplo, se­
da artificial, fieras corrientes, algodón artificial, lana 
artificial, pelo artificial y paja artificial de cualquier 
clase.

La expresión “ácidos energicQS’,minexalee,’ significa áci­
do sulfúrico de Zü a 40 por ciento de por lo menos y
preferiblemente 45 por ciento de H^SO^ por lo menos y con re­
lación a los demás ácidos minerales, soluciones de concentra­
ción equivalente.

ítKIVmiOAClOMiS.
1.- Procedimiento para la faDricación de productos nuevos 

en el y*'que el xantato de celulosa se pone en contacto con uno 
o más compuestos orgánicos di- o polivalentes (que pueden, o 
no, contener uno o más grupos hidroxílicos libres*) que contie­
nen por lo menos un átomo de azufre (o selenio o teluro) y por 
lo menos un residuo ácido, por ejemplo un átomo halógeno por 
lo menos.

Procedimiento para la fabricación de productos nue­
vos en el que el xantato de celulosa de pone en contacto con 
uno o más compuestos orgánicos di - o polivalentes (que pueden, 
o no, contener uno o más grupos hidroxílicos liüres) en cuya 
mole'cula un residuo alkílico por lo menos está unido al azufre 
(o selenio o teluro) y un residuo alkílico por lo menos está 
unido aus un átomo de oxígeno cuya segunda valencia está uni­
da a un radical ácido.

3.- Procedimiento para la fabricación de productos nuevos, 
en el que el xantato de celulosa se pone en contacto con uno o

1110
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esteres, preferiblemente derivados Halógenos de sulfur- 
(selenio-, teluro— ) nomologos (sulíhidratos, mercaptañes)
(que pueden, o no, contener grupos nidroxílicos libres) o al­
coholes di— o polivalentes, o con uno o mas esteres especial­
mente derivados halógenos de derivados de sulfur-(selenio-, 
teluro—) homologos de aleonóles di—o polivalentes, análogos a 
esteres, por ejemplo derivados nalógenos de sulfuros di- o po­
livalentes (que pueden, o no, contener uno o más grupos hi- 
droxilicos ÜDres), o con uno o más mercaptanes o mercapta- 
les»

4, — Bocedimiento, para la fabricación de productos 
nuevos, en el que el xanuato de celulosa se pone en contacto 
con uno o más sulfur (selenio o teluro) derivados, tales como

1125 mercaptanes o sulfuros de esteres, especialmente de derivados 
nalógenos de alcoholes di- o polivalentes, cuyos sulfur (sele­
nio, teluro) derivados pueden, o no, contener uno o más grupos 
hidroxílicos libres,

5. - Procedimiento para la fabricación de productos nue- 
1130 vos, según lo reivindicado en cualquiera de los puntos anterio­

res en la que el reactivo con que se pone en contacto el xan- 
tato de celulosa contiene uno o más átomos de nitrógeno o uno
o más grupos que contengan nitrógeno,

6. - Procedimiento para la fabricación de productos nue- 
1135 vos, según lo reivindicado en cualquiera de los puntos 1 a 5,

en el que el reactivo con que se pone en contacto el xantato 
de celulosa es un derivado de glicerina o de un homólogo de la 
gliceriña,

7, - Procedimiento para la fabricación de productos nue- 
1140 vos, según lo reivindicado en cualquiera de los puntos 1 a 6,

en el que el reactivo con que se pone en contacto el xantato 
de celulosa es un mercaptan o sulfuro de glicerina o de un ho­
mólogo de esta, que contiene por lo menos un átomo halógeno 
y por lo menos un grupo nidroxílico.

1145 8.-Procedimiento para la fabricación de productos nue­
vos, según lo reivindicado en cualquiera de los puntos 1 a 5
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en^l que el reactivo con que se pone en contacto el xantato 
de celulosa es una mercaptan o sulfuro de glicerina o de un 
homólogo de esta, en el que por lo menos un residuo alkíli- 

1150 co está unido a un átomo halógeno y en el que por lo menos
un grupo alkílico está unido a un grupo hidroxíliao.

9.- Procedimiento para la fabricación de productos nue­
vos, según lo reivindicado en cualquiera de los puntos ante­
riores en el que el xantato he celulosa empleado es un xanta- 

1155 to de un derivado de celulosa compuesto de celulosa, por ejem­
plo un xantato produoido tal como se describe en la patente 
n̂  123.912 o en las Solicitudes n* 117.402, o 122.125, o 
122.124, o en la patente inglesa n$ 357.167.

10. - Procedimiento para-la fabricación de productos nue- 
1160 vos, modificado, según lo reivindicado en cualquiera de los

9

punios anteriores, en el que el xantato de celulosa además de
con uno o más compuestos definidos en los puntos citados, se *
pone en contacto con uno o más derivados halógenos de alcoho­
les di- o polivalentes o con uno o más ácidos grasos halogena- 

1165 dos, o con uno o más esteres de ácido tricarbónico o con uno 
o más reactivos propuestos en la Solicitud n^ 122,128, cuyo 
compuesto o reactivo adicional, previamente, se mezcla con, o 
se adhiere a, uno o más compuestos definidos en los puntos ci­
tados, o se pone en contacto con el xantato primitivo antes o 

1170 después de hacerse puesto en contacto con uno o más compuestos 
definidos en los puntos citados.

11. - Procedimiento para la fabricación de productos nue­
vos o soluciones, destinados a la conversión en materiales ar­
tificiales, que consiste en poner un xantato de celulosa en

1175 forma disuelta en contacto con uno o más reactivos definidos 
en cualquiera de los puntos 1 a 10.

12. - Procedimiento para la fabricación de hilos artifi­
ciales o de otros materiales artificiales, en el que un pro­
ducto obtenido por una fabricación reivindicada en cualquiera

1180 de los puntos anteriores, se pasa al tamaño y forma, apropiado

\
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yyse actúa sobre el con un agente que tiene un efecto coa­
gulante sobre el* material conformado.

13. - Procedimiento para la fabricación de hilos arti­
ficiales u otros materiales artificiales, en el que an un pro-

1185 ducto obtenido por un procedimiento de fabricación reivindi­
cado en cualquiera de los puntos 1 a 11 inclusive, se le comu­
nica la forma o hechura adecuada y se actúa sobre el con un 
agente que tiene un efecto coagulante sobre el material con­
formado y un efecto plastiíicante sobre el material reciente- 

1190 mente coagulado o primero con un agente que tiene un efecto 
coagulante sobre el material conformado y luego con un agen­
te que tiene un efecto plastificante sobre el material recien­
temente coagulado.

14. - Procedimiento para la fabricación-^ de hilos arti- 
1195 ficiales por un procedimiento según lo reivindicado en los

puntos 13 o 13, en el que se aplica tensión adecional al hi-. 
lo entre la boquilla ^ue comunica al producto de forma apro­
piada y el dispositivo que recoge el nilo.

15. - Procedimiento para la fabricación de hilos arti- 
1200 ficiales u otros productos artificiales, substancialmente tal

como se ha descrito en cualquiera de los Ejemplos adjuntos.
16. - Procedimiento para la fabricación de productos, 

según cualquiera de los puntos anteriores o cualquier otro 
procedimiento que sea el equivalente químico evidente de la

1205 fabricación citada.

Nota: La presente patente deoe recaer sobre: “PROCEDI-
M1LNTÜ PARA LA FABRICACION de derivados de xan tato artificial
I DE MATERIALES ARTIFICIALES DEL MISMO, tal como aparece des­
crito en la presente memoria.

Con arreglo a lo preceptuado en la vigente Ley de la 
Iropiedaa Industrial y Uomercial, se solicita el derecho de 
prioridad de la patente inglesa nc 9763-31 del 31 de Marzo de 
1931.
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Jr
donata este memoria de treinta y siete iiojas folia­

das y escritas por una sola cara.
Madrid, a Jl i)x. león Lilienfeld
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