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Mormoris descriptiva que se acompaita € la dolicitud de Puten~
te de Invencidn por 20 afios, £ favor de C, Fo. Boehrine
gor ¢ Soehne G, me be Hy, residente cn Mannheim -
Waldhof ( Alemania), por " UN PhOCEDIMILETO PARa LA PHEPAFACIUN
D SEDA ARTIFICIAL Y CULRPGS ANALOGOL DB ESTHELU DE CRLULUSA™, pre-

gsentada en el Ministerio de Industria y Lomercio.

Se ha descubierto que en el procedimiento de hilatura en hi-

medo de disoluciones de esteres de la celulosa se consigue aumoen—
tar la resistencia de los cuerpos obtenidos cuando su coagulacidén
58 roalizs en bafios de precipitacién de baja temperatura. Ya con
rebajar la temperatura € unos 02 se hace perceptible éste efecto.
A tenpoeraturas mfs bajas de - 1ue, = 2092, - 402 y otras inferiores
€ 02 aparece Muertemonte pronunciado.

El presonte procedimioento tione por consiguiente por objeto

la praparacidn de cuerpus artificiales, como hilos, cintitas, pelf-
culas y similares de disoluciones de esteres de celulosa por hila-
tura en himedo 6 por exprimir dichas disoluciones € través de bo-
quillas adaptadas 4 la forma de los cuerypus que se hen de obtener

y precipitarlos en bafios y se caracteriza porque €ste proceso

ge roealiza § unus 02 § 4 temperaturas mfs profundas. Las boquillas,

paeden por ejemplo, lag usadas en la hilatura en himedo de la seda

artificial, Tlores de regadera para hiletura, rendijas y otras dis-
posicionos similaras.

La prdctice del procedimicnto se explica mejor por los siguien-
tes ojerplos, do los que tambidn se deduciré nimericamente el in-
flujo doe la temperaturs gsobre le resistencis de los hilos obteni-

dos.
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1), Un triacetato de colulosa de forms fibrosa, lavado y dese-
cado on la forma usual, se disuelve en una mezcla de 95 partes de
cloruro do metilono y H partes de alcohol con las conContraciones
indicadas en la tabla (expresadas on cm} del disolvente por 1 g de
ester celuldsico) y on la forme conocide para el procedimiento de
hilado en Ifmedo con una velocidad de extraceidn de 10-20 m por mi-
nutos 4 través de uns boquillas con ob agujeros de 0,08 mm de did-
retro se hila on eter. Los hilos producidos se recogen en bobinas

§ on una centri{fuga.

Temperatura  Concentracién T{tulo del Dilatecién Resistencia
del bafio pre— de la disolu- hilo indi- en % del hilo in-
cipitante cifn de hila- vidual en dividual en
tura. dineros. & por dine-
Tro.
+ 209 1:9 5,0 22 1,34
+ 209 1:9 2,2 22 1,33
+ 20¢ 1: 11 2,7 26 1,30
4+ 209 1:11 2,0 26 1,31
+ 22 1:9 3,0 17 1,51
+ 29 1:9 2,2 16 1,56
+ 0¢ 1:9 3,5 18 1,60
+ 0¢ 1:9 2,2 15 . 1,59
- 109 1:9 3,7 16 1,67
- 108 1:9 3,0 14 1,70
- 20¢ 1: 11 3,2 16 1,83
- 20¢ 111 2,4 15 1,80
- 30¢ 1: 13 2,7 15 2,07
- 3ue 1: 13 2,0 - 14,5 2,06
- 40¢ 1 : 13 3,5 12,5 2,23
- 40¢ 1 : 13 1,8 10 2,34




2). kn igual forms se hilas en toluol por un dispositivo ané-
10go una disolucién de triacetato de celulosa en cloruro de meti=-
leno-alcohol (95:5).

Temporatura Concontracidn T{tulo del Dilatscién Hesistencia

del bajio pre- de la disolu~ hilo indi- en % del hilo in<
cipitante. cién de hila~ vidual on dividual en
tura. dineros. g por dine-
TOoe

+ 17¢ 1: 16 2,08 20,5 1,10

+ 17¢ 1: 16 1,46 20,5 1,09

- 308 1: 16 2,06 15,5 1,68

- 300 1 16 1,45 14 1,68

- 4u0 1: 16 2,08 15 1,84

- 408 1: 16 1,44 14 1,82

- Hhoe 1316 1,97 9,5 2,95

3)« Una disolucidn de un trisceteto de celulose hidroligado
hasta un contenido de deido acdtico de H9,7 % y disuelto en cloru-

ro de metileno—alcohol (9%9:%) se Lila cen éter en la forma prescrita

+ 14¢ 111 3,36 27 1,27
+ 149 1: 11 1,87 26 1,56
- 2u¢ 1 11 3,2 17,5 1,50
- 200 1: 11 2,6 17,0 1,59
- 40¢ 1: 11 3,0 13 1,84
- 40¢ 1: 11 2,45 13 1,92

4), De igual forma se hila on éter un diacetato de celulosa

diguelto en clorurc de metilono-alcohol (95:9).

+ 169 1:1 4,54 26,5 0,80
+ 16¢ 1: 11 3,22 21,5 0,84
- 20¢ 1: 11 3,41 23 1,2%
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Hje Un acotobutirato de celulosng con un contenide de €cido
butirico de 85% y disuelto on cloruro du umetileno-aleohol (99:9)
sn‘nilu en la forma prescrita en dter.

Tomperatura Uoncentracidn T{Ltnlo del Dilatacién Fhesistencia

del bafio pro- de 1s disolu-~ hilo indi- en % del hilc in-
cipitante ¢idén de hila- vidusl en dividuel en
turae. dineros. : £ por dinero.
+ 18¢ 1: 1 2,88 6,5 1,13
- 408 1: 1 2,87 17 1,64
- 508 1: 1 3,09 15 1,79

En lugor de los esteres de coluloss sefisaladus cn los 6 jemplos
86 puede naturalmente someter 4 dste procedimiento también otros

estores gencillos de celulosa, coro por ejemplo formiatos,propiona-

tos ¢ butiratos § ewteres mixtos como aceto-f'ormiatus,aceto-pro-
pionatos 4 aceto-butiratos lo mismce que los productos de transfor-
macidn de los esteroes primarios obtenides por hidrolisis més € me-
nos profunda, ompleando los disuviventes adecuados en concentracidn
correspondiente. Como disolventes ¢ mezcles disolventes pueden tam-
bidn omplearse con resulisdo las que fallon per completo en 1la hi-
latura 4 la temperaturs ordinaria 6 propcrcionan sflo hilos muy
defoctuosos. Gon dstos disolvontes & mesclas de disclventes, por
ejemplo wna nezcla do 99 partes do clorurc de etileno y 9 partes de
alecohol etflico 4 do 23 partes de scotonn y 10 partes de dioxeano,
so puedon obtoner de esteres mixtos de celulosa hilos Luenos y re-
sigtontos sirvidndose de un baflo precipitente ¢nfriado por ejemplo

4 -~ 2092, Iyualmente en lugar de dtor y tcluol pueden emplearse
otras substanciags precipitantes, comov lu bencin:, petrdleo,ciclo-
hexano y sinmilares. Minalmente, en machog casog, on lugar de las

disoluciones do esteres de coluloss aislados, yueden tombién hilar-
ge dirovctanonto las disoluciones gue so obticnen &l preparar dichos
onteros, negin se sabe para los procesos de hilaturs gue se reali-

san & tomporaturas mds altns,



12V

125

130

135

140

145

En el método descrito es posible empleer los brfios precipi-
Antos rmucho més largo tiempo sin regeneracién de lo que se puede
hacor en el método de hilatura en tdimedo, pues la accidn preci-
pitante de los baflos se conserva siempre £ temperaturas bajas adn
cuando sea amplia la dilucidn debida € los disolventes de losg
osteres do celulosa,

Tunbién las temperaturas bajas se oponen favorablemente &
las pdérdidas que en otro caso se originan al servirse como de
baflos precipitantes de 1lfguidos fdcilmente voldtiles,

HH HE Pimii=it MO T A simtimsictimtimtims ittt iy

e reivindica como nuevo y de propie invencién.

1. Un procedimionto para la proparacién de cuerpos artificia-
les, exprimicndo disoluciones de esteres de celulosa por bogui-
1llas aaaptedas 4 la forma de los cuerpos que se hean de preparar
¥y procipitamdolos en bafios, caractorizado porgue se empleen 1fqui-
dos precipituntes enfriaduvs € prdximrmente 02 & 4 temperatura
nds profunda.

2. Un procedimiento segdin lo roivin.icedo en el punto 1, carg_
terizado porque se precipitan disoluciones de esteres de celulose
aislados, en liquideus enfriados £ unos U2 & wés profundamente.

Je Un procedimiento pars la obtencién de hilos de seda ar—
tificiel por hilatura en himedo de disvluciones de esteres de ce-
lulosa, segdn lo reivindicado en los puntes 1 y 2, caracterizado
poryus se hilan disoluciones de esteres de celulosa aislados en
liquidos enfriados € unos 02 ¢ mas prolundamente.

ista patente recas sobre " UN PROCEDIMILNTC PARA 1A PLLPARA-
CIUN Dis SEDA ARTIPICIAL Y CULRIUS AFALOGOS D& BSTEELS DE CnLUOLOSA™
como queds descrito en la presente memoria y caracterizado en la

anterior Nota.
Uadrid 44/ de Febrerc de 19,4,
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