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PATENTE D E INVERNCION

a Tavor de

Antonio FERRETTI, - domiciliado en MILANO (Italia)
por:

"Procedimiento pars la fabricacidn de fibras textiles
artificiales constituidas unicamente por substancia
orgénica nitrogenada de origen animal ¥y para la fabri-
cacidén de fibras textiles artificiales comstituidas
por una combinszcidbén intima de una sﬁbstancia orgénica
nitrogenada de origen animal con substancias orgénicas
vegetales no nitrogenadas con o sin adicidn de substan-

cias mineragles"

Memoria Descripitiva.

Las fibras textiles artificiales fabricadas actual-
mente en gran escala en todo el mundo estdn constituidas ex-
clusivamente por celulosa disuelta por diversos procedimien-
tos para obtener una masa viscosa que se transforma luego en

hilos o fibras por diversos sistemas. Por consiguiente estos
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productos artificiales presentan una composicidn elementzl

casi idéntica a la de las fibras textiles vetales y espe-
cialmente a la del elgoddén que estd constituido por celulosa.

Por consiguiente y con pocas diferencias en su as-
pecto externo, las propiedades son también casi idénticas, es
decir, las fibras textiles artificiales fabricadas actualmen-
te son frias como el algoddén, son inflamables, no son suscep-
tibles de ser teflidas con los colorantes empleados para las
fibras animales, como la lana y pelo en general, no contienen
nitrogeno, etc.

Por el contrario segun esta invencién se consigue:

1) Fabricar uns nueva fibra textil artificial cons-
tituida exclusivamente por una substancia nitrogenada de ori-
gen animal con una composicibén elemental casi idéntica a la
de la lana natural, como se vers mas adelante. Por consiguien-
te esta fibra textil artificial es caliente como la lana na-
tural, no es inflamable, puede teflirse con los mismos coloran-
tes que la lana nataral, contiene aproximadamente el mismo
tanto por ciento de nitrogeno, etc. Esta nueva fibra textil
artificlal puede calificarse justificadamente como lana sin-
tética ya que se parece a la lana natural, igual gue las fi-
bras artificiales vegetales se parecen a las fibras textiles
vegetales en general y especialmente al algoddn.

2). La produccidn de una extensa serie de fibras tex-
tiles artificiales comstituidas por una substancia nitroge-
nada de origen animal y por una substancia de naturaleza vege-
tal (no nitrogenada) intimamente combinadas entre si, presen-—
tando propiedades intermedias entre las del raydn (constitui-
do por substancia vegetal unicamente) y las de dicha lana sin-
tética que estd constituida unicamente por substancia orgdni-
ca nitrogenada de crigen animal.

3) La prcduccidn de fibras textiles artificiales
como les descritas en 1 y 2, pero adicionadas de substancias
minerales.

El procecimiento de fabricacidén se subdivide en las
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Tases esenciales siguientes:

\

Primera fase. Preparacién de la materia constituida por |

> . . . . .
“substancia orginica nitrogenada de origen animal.

La primera materia utilizada para producir la lana sin-

tética estd constituida por la caseins que se obtiene de la le-

che de vaca después de habverla desnatado para obtener la mante-

quillao

En la tabla siguiente puede verse la composicién ele-

mental de la caseina comparada con la de la lana natural.

Carbono
Hidrogeno
Oxigeno
Nitrogeno
Azufre

Postoro

producidos en las queserias de todo el mundo son poco apropiados

Lana naturdl
%
49,25
Ty5T
23,66
15,86
3,66

— —
TOTAL 100, -

De todos modos los diversos tipos de caseina actuslmente

Caseina,
%
53y—
Ty
23,~-
15,50
0,70

0,80
100, -

para la produccibnr egular de fibras textiles artificiales.

La caseina optenida coagulando por cuajo la leche des-

natada es utilizada para la fabricacidn de la gal actita; esta

caseina no es scluble en los alcalis y por consiguiente ni si-

quiera puede intentarse su utilizacidn para la obtencidn de fi-

bras text

iles.

Las demés caseinas del comercio obtenidas por coagula-

cién fécida de la leche desnatada (caseinas mas o menos desmine-

ralizadas) son solubles en los alcalis y son apropiadas para la

fabricacidn de colas viscosas para la obtencidn de maderas con-

trachapeadas, papel satinado, aprestos para tejidos, etc.

Centenares de ensayos han comprobado que estas casei-

nas pueden realmente ser transformadas en hilos o fibras por el

procedimiento concebido por el inventor, pero en general son de-
masiado viscosas de modo gque resulta dificil su hilatura unifor

me. Por otra parte, los hilos obtenidos con estas caseinas a tra-
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vés de un batio 4cido de coagulacidn y con hileras de varios hi-
los son dificilamente aislables; a menudc se pegan entre si y

éh este caso después del secamiento se presentan en masas compac-
tas duras y frégiles.

Estas dificultades se presentan tento cuando se emplean
caseinas licticas, (es decir, obtenidas por fermentacién 4cida
expontdnea a temperaturas apropiadas de la leche desnatada) como
cuando ge empleau casdinas obteridas por acidificaci én diracta
de la leche por medio de 4cidos, por los métodos generalmente
conocidos.

Era por consiguiente necesario encontrar un sistema
para producir caseinas textiles, es decir, caseinas perfectamente
apropiadas para la fabricacidn regular de fibras textiles arti-
ficiales.

En la obtencidn de la caseina lictica la coagulacidn
se efectua por medio del dcido ldectico que se produce progresi-
vemente por los fermentos licticos contenidos en la leche; la coa-
gulacidén de la caseina s3 produce en un lapso de tiempo que varia
segin la temperatura y la cantidad de fermentos presentes en la
leche. 8i se mantiene la temperatura entre 25 vy 302 C. y la leche
contiene una cantidad normal de fermentos lédcticos, la coagula-
cidn se efectla por lo general en 12 & 24 horas después de ini-
ciada la fermentacidn.

Une vez terminada la coagulacidn, cesa expontdneamente
la produccién de dcido ldctico puesto que este ha reducido progre-
sivamente a la impotenciz los fermentos lécticos que producen
el 4cido.

En este momentc, la caseina se calienta en su suero
sin que la temperatura pase de 652 C. a fin de impedir la coagu-
lacién de la albumina disuelta en el suero. A continuacidn se
lava varias veces la caseina, se separa y se prensa para eliminar
el liquido todo lo posible; finalmente se seca y se tritura.

Actualmente la caseina desmineralizada se prep ara ge-

neral mente por el procedimiento indicado, es decir, por acidificaciin
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exponténea de la leche desnatada (caseina ldctica). En ciertos

paises sin embgrgo, a fin de reducir el tiempo necesarioc para

Z4a coagulacidn, se prepara la caseina afadiendo 4cidos nminera-

les u orginicos a la leche desnavada, obteniéndose asi una coa-

- gulacidn inmediata (caseina 4cida). La cantidad de dcido afiadida

a la leche desnatada varia segin el poder de neutrelizacidn del
écido empleado y segin la tenperatura de la leche desnatada en

el nmomento de aiiadir el dcido. Cuanto mayor es la temperatura

de la leche, menor serd la cantidad de 4cido necesaria para coa-
gular la caseina; naturdlmente si se utiliza un dcido minersl con-
centrado, por ejemplo acido sulfdrico, la cantidad necesaria serd
mucho menor gue si se emplea un 4cido orgdnico débil, como el ace-
tico 0 el léctico.

tn otras palabras, en la fapbricacidn de la caseina al
acido se tiende a redlizar en pocos minutos los nmismos fenomenos
que se producen, durante aproximademente un dia, en la obtencidn
de la caseina léctica por aciditicacidn e xponténea.

Albos procedimientos realizan la coagulacidn de la ca-
Seina por agentes dcidos y por consiguiente la cantidad de 4cido
anadida a la leche desnatada 0 producida expontineamente por fer—
mentacidén 4cida de la nmisma, es deliberadamente limitada a la
cantidad éxtrictamente necesagria para obtener & una temperatura
determinada la coagulaci én de la caseina, eviténdose cuidzadosa-
mente todo exceso de 4cido que produciria la "redisolucidn dcida
de la caseina" afirmada por los técnicos en lecheria y sus de-
rivados.

La caseina 4cida forzosamente queda durante largo tiem~—
po en contacto con el dcido contenido en el suero, lo que Tfavore-
ce la desminerglizacidn que se desea efectuar a fin de obtener
una caseina que produzca buenas colas viscosas. Incluso en la
preparacidén de la caseina al 4cido, algunos fabricantes prolon-
gan la dwracién del contacto entre la caseina y el 4cido ailadido
a la leche desnatada, agitando, algunas veces energicamente, la
caseina en el suero siempre exclusivamente con el fin de conse-~

guir una mejor desmineralizacidén; pero como es natursl en este
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caso se pierde una buena parte del tiempo que se habia ganado pro-
cediendo a la coagulacidn rdpida por adicidn de un &ecido.
- Las caseinas 4cida y ldctica obtenidas tsl como se ha
dicho son suficientemerte desminers izadas y ordinariamente no
150 dejan mas de 2 4 3% de cenizas.
Para obtener una caseina pura, es decir casi comple-
tamente desprovista de cenizas, la caseina lictica o al 4cido
se redisuelve en un &lcali y se precipita de nuevo por medio de
un dcido. Esta operacidn puede repetirse dos o tres veces hasta
155 obtener una caseina pura. E1 precio de coste de esta caseina es
tal elevado que no entra en consideracidn para la préctica in-
dustrial.
De todos modos, se ha tratado de comprobar si esta ca-
seina pura ers por lo menos apropiada para la fabricacidn de
160 fibras textiles artificiales, pero por numerosos ensayos efec=-
tuados se ha observado que presenta iguales inconvenientes que
las dem&s caseinas del comercio indicadas.
Por el contrario, después de un gren ndmero de ensayos
se ha observado que para obtener una caseina o una serie de ca-
165 seinas apropiadas para la obtencidén de Fibras textiles artificia-
les es necesario introducir en la leche desnatada, una cantidad
de 4cido en exceso sobre de la extrictamente necesaria para la
coagulacién de la caseina.
La coagulacidén 4cida de la caseina debe efectuarse de
170 modo que se produzca 1o que precisamente los fabricantes de ca-
seina comercial procuran evitar ¥ que los técnicos han denomina-
do impropiamente "redisolucidn dcida de 1a caseina" cuya redi-
solucidn 4cida de 1a caseina, observese bien, existe unicamente
en apariencia como ha podido comprobarse por ecentenares de en-
175 S8y0S.
EJEMPLOS

l. Para coagular 100 litros de leche desnatada calenta-

da a 402 C. son suficienzes 110 cc. de 4cido sulfirico a 669 BS.
previamente mezclados con 990 cc. de agua, la acidez del suero en

180 el momento de la coagulacidn es igual aproximadamente s Ph 4,9-5
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La caseina asi producida es poco desminerglizada y no se pres-

ta absolucamente para la faoricacidn regular y conveniente de
fibras textiles.

2. Por el contrario, para coagular los mismos 100 litros
de leche desnatada pero calentada a 202 C. son necesarios gproxi-
madamente 160 cc. de dcido sulflrico a 662 Bé adicionados de
1440 cc. de agua. La acidez del suero en el momento de la coa-
gulacién es de aproximadamente Ph 4,6-4,7. Este Ph es el Ph mi-
nimum, es decir, la acidez méxima emplesda para la coagulacién
de todas las caseinas lécticas o écidas del comercio.

Esta caseina es mejor que la obtenida por el primer
ejemplo, especialmente por 1o que se refiere a la desminerali-
zacibn, pero en la fabricacidén de fibras textiles artificiales
esta caseina presenta también los mismos inconvenientes y difi-
cultades que se encuentran en el empleo de la caseina léctica
0 4cida del comercio.

Manteniendo inalterada la cantidad de 4cido sulfidrico
afladido, se han verificado numerosos ensayos introduciendo el
dcido sulfdrico en la leche desnatada en proporciones variadas
¥y a diversos intervalos de tiempo, asi como dejando la caseina
coagulada en reposo en su suero. Se han hecho tanbién ensayos
calentando la caseina coagulada, en su suero, a todas las tem-
peraturas comprendidas entre 20 y 692 C. y durante tiempos com-
prendidos entre 5 minutos y 96 horas, dejando madurar este tipo
de caseina prensada solamente o también 4. estado de una harina
lavada 0 no y a temperaturas y tiempos los mas variados, secdn-
dola rapidamente 0 lentamente variando las condiciones de tem~
peratura y ventilacidn, obteniéndose en muchas ocasiones una
pérdida considerable de las cualidades deseadas, vero en ningin
caso se han comprobado en las caseinas resultantes modificaciones
substanciales capaces de eliminar los inconvenientes antes cita—
dos.

3+ Por el contrario, si a los mismos 100 cc. de leche
desnatada y a la misma temperatura de 202 C. indicada en el ejem-

plo 2, se afiaden preferiblemente en dos veces 250 cc. de scido
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sulfurico a 662 Bé, adicionados previamente de 2250 cc. de agua,
se obtiene una caseina perfectamente apta para ser transformada
éi fibras textiles artificiales, siendo la acidez del suero en
el momento de la coagulacibén igual a Ph 2,9-3.

La cantidad d= 4cido empleada en este ejemplo, repre-
senta unz exceso de 56% sobre la cantidad extrictamente necesa-
ria como se ha indicado en el ejemplo 2.

La coagulacidén de la caseina es completa y en forma de
pequefios copos cuando a los 100 litros de leche desnatada calen-~
tados a 202 C. se han afiadido 160 cc. de Acido sulfurico a 662 Bé.
como se indica en el ejemplo 2. Continuando la adicidén de dcido
hasta llegar a los 250 cc. como se indica en el ejemplo 3, se
comprueba gue la coagulacién se redisuelve,pero solo en aparien-
cia, por el 4cido en exceso.

Todos los autores y técnicos en lecheria y afines afir-
man esta redisolucién de la caseina producida por el exceso de
dcido introducido en la leche desnatada, pero el Autor de esta
invencién afirma que no se trata de una verdadera redisolucién
siné unicemente de una subdivisidén muy fina de los copos de ca-
seina coagulada.

La coagulacidér. de la caseina permanece intacta incluso
con un exceso de &cido y se produce unicamente una subdivisién
muy fina de las particulas de caseina en el suero, las cosas
no varian incluso si el exceso de 4cido llega a la exageracién,
como el Autor ha comprotado introduciendo en la leche desnatada
una cantidad de 4cido varias veces superior a la que es suficien-
te para producir una coagulacién normal de la caseina. Se produ-
ce unicamente una ilusién de redisolucidn, pero la caseina coa-
gulada por 4cido no se redisuelve en absoluto en un medio 4cido
¥y por consiguiente puede ser separada de su suero sea cualquiers
la cantidad de 4cido empleado para su coagulacién.

Queda comprobado en todos los casos que las caseinas
especialmente apropiadas para la produccién racional y regular

de fibras textiles artificiales deben prepararse coagulando la
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leche desnatada con un exceso de 4cido sobre la cantidad extric—
tamente suticiente para la coagulacidn a la temperatura de 2092 C.
es decir, d ebe llegarse a un Ph inferior al emplegdo (Ph 4,7) para
la coagulacién de la caseina 4cida o ldctica del comercio.

7 Como es natural, el tanto por ciento de 4cido en exce-
S0 puede variar del 50% indicado en el ejemplo 3, segin el resul-
tado que se quiere obtener.,

Por ejemplo sin alterar los demds factores que intvervie-
nen en el procedimiento y coagulando 100 litros de leche desnata-
da calentada a 202 C. con 250 cc. de 4cido sulfdrico a 662 BE. se
obtiene una caseina texvil, es decir, capaz de producir fibras
textiles excelentes en cuanto a suavidad Yy resistencia. Reducien-
do progresivamente las zantvidades de &cido empleadas para la coa-
gulacién se aumenta la resistenciz de las fioras, pero al mismo
tiempo se reduce su suavidaa al tacto hasta exponerse al peligro
de obtener fibras pegadas entre si y frigiles (desprovistas de to-
do valor) cuando la cansidad de dcido sultdrico a 662 Bé empleada
queda limitada a la canvidad extrictamente necesaria para produ-
cir la coagulacidn de la caseina, es decir a aproximadamente 160 cc¢
en vez de 250 cc. De una maners inversa, empleando cantidades ma-
yores de 4cido se aumenta hasta cierso punto la suavidad de las fi-
bras pero a expensas de la resistencia de las mismas que queda disg-
minuida con relacidn a la mayor cantidad de &dcido empleada.

Todos los dcidos minerales endrgicos (nitrico, clorhidri-
COo, etc) pueden emplearse para coagular la caseing apropiada para la
obtencidn de fibras texviles, variando naturalmente su cantidad de
acuerdo con su concentracidn y su mayor o menor poder de neutraliza-
cidén. Se comprende que siempre puede erectuarse la coagulacidn con
un exceso de &cido,tal como se ha dicho antes para el &4cido sulfliricq

Los 4cidos orgdnicos pueden servir también para este ob-
Jjeto pero no son tan apropiaaocs y ademds el precio de coste de la
caseina seria mas elevado a consecuencia de la cantidad mayor de &-
cido necesaria y de su mayor precio.,

Finalmente con el fin de adelantarnos a los que tratan
de alterar o moditicar las patentes, es conveniente observar que

la coagulacidén de la caseina textil puede efectuarse con una mez-
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cla de dos o mas 4cidos minerales u orgdnicos siempre que la mez-

cla presente un poder de neutralizacidn que corresponda al de

250 cc. de gcido sulfdrico a 662 Bé o al de la cantidad mayor o me-
ner de 4dcido sulfdrico gue se desea emplear para obtener una mayor

0 menor resistencia y suavidad de las fibras tal como se ha dicho.

Por ejemplo y siempre para 100 litros de leche desnatada
calentada a 202 C. pueden emplearse 125 cc, de Acido sulfdrico a
662 Bé y 260 cc. de 4cido nitrico concentrado, obteniéndose un re-
sultado aproximadamente igual al obtenido con 250 cc. de 4cido
sulfurico, pero el gasto es varias veces mayor que cuando se em-
plea unicamente el &cido sulfdrico.

Por el mismo motivo antes indicado, diremos también que
la caseina ldctica o la caseina 4cida del comercio pueden ser
modificadas para mmcerlas aptas para la fabricacién de fibras tex~
tiles mediante un tratemiento suplementario con 4cido, de modo que
se compense la acidez insuficiente utilizada en el momento de la
coagulacidén. Para la caseina lictica el suplemento de 4cido prefe-
riblemente un 4cido mineral) puede afiadirse al suero una vez la
coagulacidén de la caseina ha tenido lugar por la fermentacién e xXpon
ténea, antes o durante el calentamiento normal de la caseina en el
suero y agitando energicamente para distribuir uniformemente el
4cido afiadido. Este suplemento de 4cido puede afladirse también a
la caseina después que esta ha sido separada del suero y preferi-
blemente después de haber sido reducida a la forma de harina. Co-
mo es natural, esto representa unicamente un recurso, ya que la
determinacidén de la acicez de cada lote de leche desnatzada coagula-
da para determinar el suplemento de acido necesario exigiria un
trabajo considerable y delicado al cual no seria posible someter-
sé si no fuera con la intencidén o esperanza de violar una paten-
te. Para la caseina al 4cido, el trabajo seria mas sencillo ya
que conociendo la cantidad de 4cido empleada para la coagulacidn
de la caseina normal al 4cido es fécil calcular el suplemento de
é4cldo necesario para traensformarla en caseina textil.

Existen ciertas especies de fermentos que afiadidos a

la leche desnatada en condiciones de temperatura apropiadas
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son capaces de producir una notable acidez que en algunos casos
puede llegar al Ph necesario para obtener una caseina textil.
:Esta caseina no savisface siempre a las condiciones necesarias
para su transformacién en fibras textiles, ya que la acidez ha-
biendo sido producida por la accidén de microorganismos puede va-
riar de un caso al owvro, dentrw de amplios limives de modo que
seria imposible conseguir en la fabricacidén una hilatura regular.
Se hace mencidén de esta posibilidad de afiadir a la leche desnat
tada fermentos especiales capaces de producir una acidez acen-
tuada, a fin de hacer resaltar el principio descubierto en es-
ta invencidn, de que »ara obTener una caseina textil es necesa-
rio coagular la leche desnavada con un exceso de 4cido compren-
dido envre los limives entes indicaaos.

El suero 4cido resultm te de un primer lote de leche
desnatada puede servir para coagular un lote =ucesivo después
de afiadirle la cantidad necesaria de &4cido.

Después de la coagulacién de la caseina esta se ca-
lienta en el l{quido para facilitar la operacién de separarla
Yy prensarla.

Para esta operacibén pueden emplearse tempe raturas
muy distintas, pero es preciso evitar el calentamiento a mas
de 65-682 C. puesto que a 702 C. ya empieza a coagularse en
el suero la lacto-albumina la cual al mezclarse con la caseina
en cantidad notable estorbaria a las operaciones sucesivas de
hilatura.

Es suficiense por ejemplo salentar gradualmente la
caseina en el suero hasta 612 C. y verter inmediatamente el 1i-
quido para recoger la caseina. La permanencia de la caseina en
el suero calentando a 612 C. puede prolongarse hasta 1/2 hora
y mas pero una permanencia mas larga a la temperatura civada
disminuye la resistencia de las fibras en el producto final.

Se ha observado gque es preferible calentar la caseina
durante 1 hora en el 1iquido a la temperatura de 45° C.

Variando la temperatura o la duracién del calentamiento
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pueden efectuarse ligeras correcciones en el grado de viscosi-
dad y densidad de las sucesivas soluciones coloidales de ca-
seina, pero es preterible practicar estas e quefias correccion-
nes variando la temperatura durante la preparacidn y durante
la maduracién de la solucidn al calina coloidal de caseina. Co-
mo es natural cuando se desea variar previamente la viscosidad
¥ la densidad de la solucién alcalina de caseina, es preferi-
ble reducir o gumentar el exceso de 4cido durante la coagula-
cion de la leche desnatada segin el fin que se desea conseguir,

Después de la coagulacién y calentamiento de la ca-
seina tal como se ha dicho se extrae la caseina del 1liquido
¥y se la prensa en seguida para reducir la cantidad de liquido
que ha quedado en la caseina.

Las caseines 4cidas o lécticas del comercio se la=-
van generalmente una o varias veces antes de prensarlas, des-
pués de lo cual se secan para reducir a 10-12% la cantidad
de humedad que es generelmente de 50-70% despué® del prensado.

Las caseinas textiles obtenidas por el procedimiento
segin esta invencién retienen en el escurrido ¥y Prensado una
cantidaa de suero superior al de las caseinas normales del co-
mercio en una proporcidén que depende del exceso mayor o0 meunor
de dcido empleado en la coagulacidén de la leche desnascada.

Para la rapricacidén de fibras textiles arsiriciales
no es inaisypensavle lgvar la caseina.precipitada para separar
el suero que couviene ni %tampoco es indispensable desecarlas;
una vez prensada y reducida a la forma de harina, puede ser
directamente empleada para preparar las soluciones alcalinas
coloidales. Naturalmente en este caso y como se dird mas ade-
lante, debe tenerse en cuenta el tanto por ciento de suero &ci-
do que ha quedado en la caseina para calcular la cantidad =adi-
cional de alcalis necesarios pars su neutral izacidn; es pre-~
ferible que después del prensado, la cantidad de suero no pa-
se del 200% del peso seco de la caseina a fin de de jar un mar-
gen suficiente a los disolventes que deben emplearse para pre-

parar la solucidn alcalina coloidal.
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Se comprenderd que una vez establecido para una fabri-
cacidn d everminada el tanto por ciento de suero, debe mantener-—
ée siempre igual a fin de conseguir unt rabsjo de faoricacidn

regular.

Es preferible noh acer surrir a la caseinag fermenta-
cidn alguna durante los trabajos sucesivos a la coagulacién.Cuan-
do la caseina no ha sido lavada y contiene todavia un tanto por
ciento deverminado de suero 4cido, se conserva fécilmente duran-
te algunos dias a la tvemperatura delagua corriente, es decir,
durante aproximadamente el tiempo necesario para su transporte
en fébrica y sucesivo empleo para la preparacidn de la solu-
cién coloidal. Si esta misma caseina couteniendo suero &cido,

Se seca en secaderos apropiados y a temperaturas convenientes no
existe peligro alguno de provocar fermentaciones. '

Por el contrerio, si por un motivo cualquiera se lava
la caseina, es necesario adicionarla de un antiséptico o desin-
fectante a fin de impedir las fermentaciones fdciles de produ-
cirse, especialmente al principiar la desecacidén y durante los
meses de verano.

Durante o después de la coagulacion puede siempre afia-
dirse un antisdptico.

A continuacidén describiremos un ejemplo de fabricacidn

de caseina apropiada para la produccidn de fibras textiles.

I. Una canvidaa determinada de leche desnatada se
introduce en un recipiente apropiado provisto de agitador, doble
fondo y dobles paredes »ara la circulacién del agua que sirve pa-
ra regular la temperatura durante las operaciones de coagulacién.

La leche desnatvada se calienta a 20¢ (.

Aparte se prepara una solucidn de 250 cC. de 4cido
sulfurico a 669 BE, preteriblemente diluido en 9 veces su volu-
men de agua, por cada 100 litros, de leche desnatvada. Se calien-—
ta taumpiln la solucidén acida a 202 C. comprenailndose que la can-

tidad de agua afladida al dcido no es vaxaviva siné que puede

variar dentro de amplios limivces.
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Se pone en marcha el agitador para mantener la leche
42> Jdesnatada en movimiento y facilitar una distribucidn uniforme
.&'racional de la solucidn &dcida en la leche desnatada

Se introduce luego en la leche desnatada una mitad
de la cantidad indicada de &4cido, preferiblemente por medio de
varios tubos uniformemente distribuidos por la masa de la leche

430 desnatada y se continua agitando la masa liquida.

Al cabo de una 1/2 hora de estar en contecto la leche
desnatada con la primera mitad del 4cido se afiade (siempre en
la misma forma) el resto del dcido preparado.

Terminada la adicidén de 4cido puede empezar inmedia-
43> tamente el calentamiento a la temperatura deseada, preferiblemen-
te manteniendo al agitador en marcha a fin de muntener la casei-
na mezclada con el suero; como ya se ha dicho; puede esperarse
también un cierto tiempo, antes de empezar a calentar la masa
después de la coagulacién.

440 Terminado el calentamiento se separa la caseina por
medios apropiados y se prensa para reducir su contenido en hu-
medad y se reduce en seguida a la forma de harina para facilitar
su disolucidn coloidel.

La caseina producida en la forma indicada puede dar

445 fibras textiles dotadas de una resistencia y de una suavidad
al tacto excelentes.

Cuando por un motivo cualquiera se desean obtener fi-
bras con mayor resistencia y menor suavidad se reduce la cantidad
de dcido sulfirico hasta un 1limite minimo de aproximadamente

450 170 cc. por cada 100 lisros de leche desnatada obteniéndose asi
fibras progresivamente mas resistentes y menos suaves, segin
la cantidad de 4cido empleada.

Sin embargo con el limite minimo indicado se corre ya
el peligro de producir tn trabajo irregular y de comprometer sobre

455 todo la calidad del producto final.

Inversamente, se emplea una mayor cantidad de dcido

cuando se quiere aumentar la suavidad al tacto, en perjuicio de
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todos modos, de la resistencia.

La temperatura para la coagulacién puede ser también
Anferior o ligeramente superior a la de 202 ¢, indicada en el
e jenplo.

Segunda fase:

Disolucidn coloidal, dilucidn y maduracidn de la caseina

Todgs las caseinas dcidas o ldcticas, incluso la casei-
na textil estudiada especialmente por el gutor v mientras estén
suficientemente desminerd izadas son solubles en todos los slcalis
produciendo con ellos soluciones coloidales mas o menos viscosas.

Para obtener soluciones coloidales de caseina que pue-
dan hilarse, unicamente son apropiados los hidratos potasico y
sédico. Los demds agentes alcalinos adn combinados entre si en
las mas diversas proporciones dan soluciones coloidales de ca-
seina que no pueden hilarse. Este hecho conocido después de un
gran nimero de ensayos se presenta no solo con la caseina estu-
diada en esta patente sind con todas las caseinas dcidas o ldcti-
cas del comercio,

En la préactica es preferible usar como agente alcalino
el hidrato sédico, unicamente por que siendo mas barato que el
hidrato potdsico produce resultados exactamente iguales., Sin
embargo, con el fin de adelantarse a todo intento de desfigurar
la patente, el autor hace constar que es posible utilizar una
mezcla de hidrato sbédico e hidrato potdsico en lss mas diversas
proporcioﬁes, pero en este caso la unica diferencia estéd consti-
tuida por el mayor gasto en proporcién a la cantidad de hidrato
potdsico empleada en lugar del hidrato sddico.

Pueden emplearse también pequehas cantidades de otros
agentes alcalinos afiadidos directamente a las soluciones acuosas
de hidrato sédico o potdsico o eventualmente a sus mezclas o
afiadidos a la solucidn coloidal de caseina preparada con hidratos
sédico o potdsico, o eventualmente con sus mezclas, a fin de modi-
ficar ligersmente las propiedades de la solucién coloidal de
caseina, pero es necesario matener estas adiciones dentro de re-

ducidos limites ya que de lo contrario la solucibn de caseina




495

500

505

510

515

520

525

- 16 -

pierde su capacidad para ser hilada. En otros términos es ne-
cesario que el agente alcalino utilizado para la disolucidn
c@loidal de la caseina esté constituido de una manera preponde-
rante por hidratos sddico o potdsico y esta preponderancia esté
calculada no segin el volumen de la solucién disolvente emplea-
da, sind segin su poder de neutralizacidn.

La cantidad ce hidrato sédico que debe emplearse de
preferencia para obtener una solucidn coloidal de caseina con-
veniente para la fabricacidén de fibras textiles ha sido esta-
blecida a base de la temperatura de 24¢ C. adopt ada para la di-
solucidn de la caseina y para la maduracién sucesiva; por otra
parte la cantidad de hidrato sdédico puede reducirse ligeramente
si la temperatura empleada es mayor que la indicada mientras que
puede aumeniarse ligeremente si la temperatura es menor. De to-
dos modos no existe une verdadera proporcidn inversa entre la
centidad de alcali empleada y la temperatura adoptada ya que la
primera actda principalmente para la solubilizacidn de la caseina
¥y la segunda actia prircipalmente = bre lz viscosidad, sobre la
densidad, sobre el voluvmen y sobre la duracidn necesaria para
la maduracién de la solucidn coloidal.

Menteni¢ndose consvtante la cantidad de hidrato sédico,
a una temperatura mas elevada corresponde un mayor volumen, ma-—
yor densidau y menor viscosidaa de la solucidn coloidal, asi co-
mo una maduracidn mas rdpida.

Sin embargo no es convenienve Separsrse mucho de la tem=-
peratura de 242 C. que podria llamarse tenperatura central. Por
ejemplo, gl pasar progresivamente de la temperavura de 352 C. la
densidad se hace progresivamente excesiva con relacidn a la vis-
cosidad necesaria para la hilatura v sobre todo existe el peli-
gro de comprometer seriamente la calidad del producto final. Por
el contrario, por debajo de 142 (. se retrasa excesiva e inutil-
mente la madurscién y por otra parte es dificil, por no decir im-
posible, obtener el volumen deseado de la solucidén coloidal.

Reazlmente es posible gumentar la densidad de 1la solucién
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coloiaal de caseing sin alterar su capacidad de hilatura, o

mejorandola en clertvos casos, incluso uvilizando agentes de
disolucidn especiales que se indicardn mas zdelante, pero es-
tos agentes influyen siempre en igual medida sobre la densidad
y sobre el volumen de las soluciones coloideles, sea cualguiera
la temperatura de preparacidén y de maduracién; por consiguien-
te las direrencias de densiaaa y de volumen de las soluciones
coloidales de caseinas textiles obtenidas con las diversas

temperaturas guedan casi invariables.

Ejemplos de disoluciones coloidales de caseina textil.

1.~ Empleando caseina seca no lavada, después de la
coggulacidn,.

Una cantidad determinada de caseina seca y pulverizada
se introduce en un recipiente apropiado provisto de agitador y
de doble fondo para la circulacidén del agua necesaria para re-
gular la temperatura durante las operaciones de disolucién,
dilucidén y maduracidn de la solucidn coloidal de caseina.

Por cgda 100 kg. de caseina seca con un contenido nor-
mal de 10% de humedad, se afiaden al recipiente 200 litros de
agua calentada previamente a la temperatura de 242 C. y se tra-
baja de modo que el agua se distribuya uniformemente por toda
la caseina introducida previamente en el recipiente; es posi-
ble también poner primeramente el agua y afiadir luego la ca=-
seina.

Al cabo de dos o tres horas de contacto se intro-
duce en el recipiente una solucidén gue contiene 23 litros de
hidrato sédico a 352 B& y 77 litros de agua previamente ca-
lentada a 242 C. por cgda 100 kg. de caseina seca como se ha
dicho, agitando energicamente la masa para incorporar rapida
y uniformemente la solucidén de hidrato sdédico con la caseina.
Cuando la mezcla es uniforme la agitacidén puede ser mas len-
ta e incluso a intervalos, siendo preferible mantener constan-
te la temperatura de 242 C. Se comprenderd que en lugar de hidra-
to sédico a 352 Bé puede emplearse la cantidad correspoundiente

de hiarato s6dico seco previamente disuelto en agua. En igual
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forma puede emplearse hidrato potasico, teniendo presente que

manteniendo lz misme temperatura de 242 C., la cantidad debe
corresponder & la ulcalinidad o poder de neutral izacidn de los
23 livros de hidrato sddico 352 Bé para cada 100 kilos de ca-
seina con 10% de humedad. Si la cantidad de humedad de la ca-
seina empleada es mayor O menor, deberdn variarse correspondien-
temente las cantidades de dlcali y de agua afiadidas a la casei-~
na.

Cuando la caseina estd disuelta y la masa se ha vuelto
progresivamente mas densa y mas viscosa, 10 que tlene lugar en
el espacio de pocas horas, segin el tipo de caseina utilizada,
es decir, segin que la caseina haya sido coagulada con mayor
0 menor cantidad de dcido y manteniendo la temperatura a 242 C.
se procede a una dilucién lenta y gradual, de maners que Se com-
pense la densidad creciente de la solucidn coloidal durante su
naduracidn.

La adicidén de agentes diluyentes efectuada preferible-
mente s la temperatura de 249 C. se verifica por pequeilas porcio-
nes a fin de evitar una dilucidén momentdnea excesiva gque retra-
saria el desarrollo regular y gradual de la densidad necesaria
para permitir las adiciones de agentes diluyentes hasta que se
consiga el volumen deseado de solucidén coloidal y sin que es-
ta pierda su capacidad para ser hilada.

Cuando la solucidn coloidal ha alcanzado el volumen
y densidad deseadas, puede detenerse el aumento de demsidad
disminuyendo ligeramente la temperatura de la solucidn, la cual
queda asi estabilizada durante un cierto tiempo a fin de que
pueda llegar a la hilatura con las propiedades y caracteristi-
cas determinadas de antemano. Esto es de la mdxime importancia
para conseguir un trabajo regular en fabrica que de otro modo
seria muy dificil de realizar.

Conrelacidn a lo dicho anteriormente, el tiempo ne-
cesario para la disolucidn, la maduracién y aumento de volumen

de la solucién coloidal de caseina, puede variar deniro de 1li-

mites bastante amplios, ya que el tiempo depende no solo del
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volumen y de la densidad que se desea obtener sind tambidn del
tipo de las caseinas empleadas, del tipo de los agentes diluyen-
}tes y de la tempe ratura empleada durante la disolucidn alcalina
de la caseina y durante su maduracidén ulterior.

Una caseine obtenida con 250 cc. de dcido sulridrico
a 0o Bé por cada 100 litros de leche desnatada y fabricada por
los nétodos descri tos, disuelta en la forma indicadsa ¥y a una
temperatura de 242 C. diluida con agua potable, requiere por re-
gla general 48 horas de maduracién para dl canzar una densidad
y wia viscosidad convenientes para su hilatura y un volumen
de 550 a 600 litross por cada 100 kg. de caseina scca empleada.
B31, sin modificar los demds factores, se desea un volumen menor
puede reducirse ligeramente la duracidn de lz madurazcidn mien-—
tras que si se desea obtener mayor volumen puede prolongarse la
maduracidén, pero unicamente hasta cierto limite, ya que por ejem-
plo después de 96 horas, existe el peligro de compromever ls ca-
lidad de las fibras ovtenidas.

Tento la cantidad como, en ciervo modo, el Tipa de
acido empleauo para la cagulacibn de la caseina, ejercen uu
papel importante sobre la viscosidad, la densidad y el volumeun
de la solucién al calina de caseina. Cuanto mayor es la cantidad
de 4cido empleada para la coagulacidén de la caseina, tanto me-
nores y menos répidas serdn la viscosidad, la densidad y el
volumen gue pueda conseguirse en la solucidn coloidal alczlins
sucesiva. Inversgmentve, a una cantidad progresivamente menor de
acido, corresp onden de un modo gradualmente mas rapido mayor
viscosidad, densidad y volumen de la solucidén. Si se exagera
en un sentido O en otTro se oovienen soluciones gue diTricilmense
Pueden hilarse aparte de la cd idad inrerior de las fibras obte~
nidas.

Por consiguiense, cuando se utilizan caseinas dotadas
de las diversas propiedades antes indicadas, es preferible (y en
los casos extremos citadcs, indispensable) modificar tambidn
630 el volumen inicial de la caseina. En el ejemplo indicado, el

volumen inicial después de la adicidén de la solucidn de hidravo
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sédico es de 400 litros por cada 100 kg. de caseina empleada.
Este volumen puede aumentar o disminuir ligeramente pero dentro
de limietes reducidos ya que por una parte, aumentando el volu-
men mediante ung mayor adicidn de agua (quedando invariaples los
demgs factores) se retrasa la disolucién completa de la caseins
y el desarrollo de la viscosidad y de la densidad necesarias
para proceder a las adicilones sucesivas de diluyente y si se
exagera en el volumen Inicial puede llegarse a comprometer irre-
parablemente el desarrollo regular del proceso; por otra parte
la reduccién del volumen inicial hace mas dificii (e ircluso im-
posible si se exagera) una incorpar acién regular del aglcali en
la caseina y por consiguiente una solucién perfecta.

El volumen establecido por el Autor de esta invencidn
¢s racional para el tipo de caseina indicado; para las caseinas
coaguladas ccn una mayor cantidad de 4cido es preferible dismi-
nuir ligeramente el volumen de la solucidn inicisl e inversamen-—
te es preferible aumentzrlo para las caseinas coaguladas con me-
nor cantidad de &cido.

La caseina lavada antes de secarla se disuelve en igual
forma que la caseina nolavada, disminuyendo unicamente la cantidad
de alcali empleada dada la menor acidez residual de la caseinsz
a causa del lavado efectuado.

2.= La disolucidén de la caseina no secada, es decir
conteniendo todavia un determinado tanto por ciento de suero Zcido
se efectla de acuerdo con las modificaciones siguientes:

La caseina coagulada y calentada en su suero como se
ha dicho antes, se escurrs y prensa previamente de modo que se
reduzca su contenido en suero pero preferiblemente no a menos
de 200% del peso seco de _a caseina, y también ello con el fin

de facilitar la operacidn sucesiva de trituracidn de la ca-
seina prensada.

Se coloca la caseina en el recipiente indicado, sin
afiadir agua, la que se substituye en este caso por el suero re-

manente en la caseina, a continuacidn se afiade la solucidn de hi-
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drato sddico a 352 Bé adicionado preferiblemente de la cantidad

1

enel ejemplo anterior, por cada 100 kg. de caseina, siempre cal-

culada por el peso en seco y comprendiendo la humedad normal de

10%. Por lo demds se travbaja en la rorma inaicada en el ejemplo 1.
Los diluyentes que pueden emplegsrse para diluir la so-

lucidn coloidal de caseina durante su maduracién son muy nume-

rosos. E1l agua representa como es 1ldgico el diluyente mas econé-
nico y puede utilizarse e: su estado naturagl si es potable, de

lo contrario debe purificarse o corregirse. El agua destilada no
presenta ventajas especigles que compensen su coste. Puede emplear-
se tanbién el mismo suero que ha quedado como residuo de la coa-
gulacidn y separacidn de la caseina, depidamente neutrd izado,
obteniéndose en este caso una densidad y un volumen de la solu-
cién coloidal ligeramente superiores a los ootenidos empleando el
agua como Giiuyeiite.

El agua y el suero utsilizados como diluyentes pueden
alcalinizarse muy ligeramente, siempre que se tenga en cuenta
para disminuir previamente una cantidad correspondiente de dlca-
1i de la solucidn alcalina de hidrato sédico preparada para disol-
ver la caseins.

Si como diluyente se utiliza el suero 4cido sin neu-
tralizarlo o neutralizandolo solo en parte, asi como si se uti-
liza agua ligeramente acidulada, se perjudica la capacidaa de
hile cura de la fibra, pero se auvmenta ligeramente la coagulabilidsd
de la solucidbn coloidal de caseina.

Como diluyentes pueden emplearse también soluciones
neutras o ligeramente alcalinas o acidas (seglin los resuliados
perseguidos) preparadas con sales slcalinas combinadas con dcidos
por ejemplo el lactado sbdico, el rormiato sédico etc.

Las soluciones gque contienen cantidades muy pequeflas
de ciertos sulfatos o de disuliito sbdico y andlogos empleadas
como diluyentes gumentan la densidad y por tanto el volumen de

la solucién coloidal de czseina y pueden emplesrse por tanto
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cuando se desea obuener este resultaao. De una manera aniloga,
actian las soluciones de jabdén que pueden emplearse de preie-
rencia cuando se quiere obtener una mayor densidad y al mismo
tiempo intro ducir una grasa saponificada en la solucidén de ca-~
seina.,

Algunas veces es conveniente introducir en las solucio-
nes coloidales de caseina aceleradores de la coagulacién = fin

de conseguir una coagulacidn mas rédpida de los hilos y mes per-

fecta sin modificar el bafic dcid de coagulacidn.

Algunos de los diluyentes indicados son apropiados tan-
bien para aumentar ficilmente la coagulabilidad de las solucio-
nes coloidales de caseina. Sin embargo, cuando se a iere obte-
ner una coagulacidn mas répida y mas energica de los hilos, es
preferible introducir en las soluciones coloidales de caseina,
sulfuro de carbono, empleando los médios y momentos mas opor-
tunos para ello.

Puede tratarse, sor ejemplo, jabdn con sulfuro de
carbono en presencia de hidrato sbdico y un poco de agua, ca-
lentando ligeramente; Una v ez terminada la reaccidn se afiade
agua a fin de alcanzar el volumen de solucidén jabonoss de-
seado que habrd tomado una coloracién anaranjada si la reac-
cién se ha efectuado de una manera normal.

Segin los efectos que se trate de obtener, se afdade
una cantidad determinsda de esta solucidn javonosa a la solu-
cién coloidal de caseing Yy de preferencia algunas horas antes de
proceder a su hilatura.

De esva manera se obtienen tres efectos simultineamen-—
te, es decir: se obtiene un mayor volumen de la solucidén coloi-
dal de caseina sin disminuvir su densidad, se acelera la coagula-
bilidad a pesar de la accién retardadora del jabén y se comunica
a las fibras textiles una mayor suavidad en el tacto (pueden
emplearse tanbién otras substancias como la glicerina, etc. tra-
tadas siempre por sulfuro de carbono).

Si por el contrario no se desea introducir grasga sgpo-

nificada en la solucidn coloidal de caseina, puede tratarse por
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" biéndose tener en cuenta la cantidad de hidrato sdédico que se

sulfuro de carbono una solucidn de hidrato sédico y emplesr lue-

g0 esta solucidn en substitucién de las soluciones indicadas de-

desea emplear pare deducirla de la cantidad de 4lcali que se

emplea en la disolucidén previa de la caseina.

Puede también introaucirse el sulfuro de carbono, pre-
feriblemente en forms de vapor, directamente a 1a solucidn coloi-
dal de caseina o en cualquier otra forms apropiada para el fin
que se persigue.

Por ejemplo, a la solucidn ccloidal de caseina puede
aflagirse un tanto por ciento determinad de solucidn coloidal de
viscosa, normalmente utilizads para la obtenciin del rayén, se-
gun el procedimiento al &lcali de celulosa y al suliuro de car-
bono, prereriblemente algunos horas antes de la operacidén de hi-
latura. Sin embargo en esve caso, las fibras textiles resu tan-
tes no estén constituides por substancia orgdnica de origen ani-
mal puremente a causa del determinado tanto por ciento de ce-
lulosa afladido a la solucidn de caseina. Como consecuencia de
ello se ha disminuido teambién el tanto por ciento de nitrogeno
¥ las propiedades del producto rinal resultan moditicadas ce mo-
@0 que éste no puede ya calificarse como lana sintética.

Por el hecho de que variando las proporcicnes de ce-
lulosa introducida bajo la forma de solucién de viscosa en la
solucidn ds caseina, se obtenga una serie importante de tipos
especiales de fibras textiles artificiales, dotadas de propie=-
dades intermedias entre el raydén constituido por celulosa unica-
mente y la lana sintética, constituida por caseina unicaumente,
pueden definirse estos producztos en la Torms siguiente:

2) "Lana sérica sintética" o “"Serinlana" cuando el
tanto por ciento de caseina s=s superior al tanto por ciento
de la celulosa ewpleada, ya gue las Tfibras textiles asi obtenidas
contienen nitrogeno en cantidad superior a T% y el poder térmico
de estas fibras se aproxima mas al de la lana y de la seda natu-

rales,
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b) "Raydén lana" o "Algodén lana" cuando el porcentaje
_de caseimn es inferior al de la celulosa empleada, ya que las
Tibras textiles asi obtenidas contienen nitrogeno en cantidad
inferior a 7% y el pader térmico de estas fibras desciende gra-
dualmenze hacia el frio ds las fibras textiles vegetales.

Se ha comprobado un hecho importante, a saber gque
para la produccidn de fibras textiles mixtas de caseina y de
celulose pueden emplearse, si bien las dificultades sean mayo-
res, caseinas licticas o dcidas coaguladas sin exceso de 4cido.
Esto es debido a que por la adicidn de una solucidn de viscosa
celuldsica a la solucién de caseina, se modifican las propieda-
des de esta dltima., En efecto las soluciones alcalinas de las ca-
seinas son tanto mas adecuadas cuanto el tanto por ciento de
viscosa celuldsica afiadido es mas elevado.

Finalmente, puedz obtenerse una lana sintética mine-
ralizada afladiendo a las soluciones alcalinas de caseina solu-
ciones de silicatos alcalinos, preferiblemente silicgtos sédi-
cos y potdsicos o bien soluciones neutras o alcalinas de meta-
les solubles.

Todas las solucicnes coloidsles de caseina solg o las
soluciones mixtas con otras substancias, como se ha descrito an-
tes, deben filtrarse por medios convenientes una o varias ve-
ces antes de pasar a la hilatura.

Tercera fase.

Coagulacidn de la solucidn ccloidal alcalina de caseina

sols y de las soluciones combinadas de caseina y de viscosa con

0 sin adid én de substancias minerales solubles y coagulacién

respectiva de los hilos en Formacidn.

Para la hilatura de la solucidn coloidal de caseins
solamnente, pueden utilizarse iguales méquinas e iguales aparatos
que los que se emplean para la produccidén del rgy dén por el pro-
cedimiento a la viscosa (soluciones acuosas sédicas de dlcali-ce-

lulosa tratada con sulfuro de carbono) salvo las pequefias modifi-

caciones eventuzles en los r zcipiemtes de los bafios de coagula-
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cién en el tubo porta-hilera etc., por € contrario no es nece—
) saria modificacidn alguna paras hilar las soluciones mixtas de
\caseina y de viscosa, caando esta se encuentra en las soluciones
en proporcidén superior a 35%.

La velocidad de hilatura, es decir la velocidad con
la cual los hilos salen de las hileras suiergidas en el bafio Zcidd
de coegulacidn, puede variar (segin el grado de viscosidad de las
solucidn coloidal de caseina) entre 80 y 120 meiros por minuto,
lo que representa una velocidad casi doble de 1la veilocidad nor-
malmente empleada en la faoricacién del raydn por el procedimien—
to a la viscosa. De ello deriva una primera necesidad natural
de prolongar el reéorrido de immersidén de los hilos (con relacidn
a los de raybén) al salir de la hilera en el befio de coegulacidn.

Ademés los hilos resultantes de las soluciones de ca-
Seina se coagulan mas lentamente y con menor facilidad que los
hilos de rgy én ovtenidos de la viscosa Yy por esie motivo el ba-
flo de coagulacidn debe ser mas energico, es decir este bafio de-
be presentar una concentracidn casi doble de la empleada para el
bailo de coagulacidn de los hilos de viscosa. La temperatura tam-
bién debe ser mas elevada ¥ puede celcularse entre 48 y 58¢ ¢,
pero de ordinario se traocaja a H2-532 (.

Es preferible adoptar una acidez menor y eventualmente
una menor temperatvura del bvafio aumentando el recorrido y por con-
siguiente la duracidén de immers 6n de los hilos en el bafio 4cido
de coagulacidn. Por ejemslo, cuando en lugar de hilar sobre bo-
bina se desesz producir lana sintética en rama, es posible pro-
longar en gran manera el recorrido de los hilos en el bafio deido
¥y realizar asi un travajo mas seguro y mas tranquilo eliminando
0 reduciendo al minimwn los desperdicios en el producto final.

Cuando se hila a gran velocidad y directamente sobre
bobinas, es util y algunas veces necesario hacer que los hi-
los inmediatamente al szlir del bafio de coagulacidn rocen con-
tra una varilla de vidrio u otro material conveniente a fin de
eliminar una parte del bafio de coagulacidn absorbido por los
hilos.
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Los vaflos de cozagulacibn pueden ser de la composicidn

8iguiente:

1). Una solucidn acuosa de 4cido sulfirico y sulfato
sédico gque contengan por cada litro de baflo 140 cc. de &cido
sulfirico a 662 Bé y 400 gr. de sulrato sbdico. A esta solu-
cién pueden afiadirse sales de aluminio, preferiblemente sultato
de aluminio o alumbre potédsico. Puede ser util afiadir cantidead,
incluso pegueflas de sales de estafio (por ejemplo acetato de es-
tafio).

0 bien:

2). Una solucidn acuosa de &cido sulfirico, sulfato
de z2luminio (o alumbre potdsico) y cloruro sbdico conteniendo
por cada litro de bafio 150 cc. de 4cido sulfidrico a 662 BE,
150-200 gr. de sulfato de aluminio y 75 gr. de cloruro sddico.
La cantidad y la proporcidén de sulrato de zluminio y de cloruro
sbdico pueden veriar segln los efectos que se desea owvtener,
recordando que la funcién de las sales de d uminio es de en-
durecer répidamente los hilos una vez estan coaggulados y que
la pfesencia de cloruro sédico en la solucidn facilita la ac-
c¢idn insolubilizante de las sales de aluminio. Al preparar
esta solucidn debe procurarse que no se ca iente excesivamente
a fin de evitar que una parte del &cido sulfdrico se transforme
en 4dcido clorhidrico. A esta solucibn pueden afiadirse también
pequeiias cantidades de ovras sales.

Cuando la solucidn coloidal de caseina contiene sulfuro
de carbono, es preferibls emplear como cosgulante el primer ba-
fio indicado.

Para las soluciones mixtas de ceseina y viscosa es tan -
bién preferible el primer bailo y puede reducirse progresivamente
la cantidad de dcido sul-trico hasta 55% de la cantidad indica-~
da anteriormente, seglin el mayor o menor tanto por ciento de
viscosg afiadido a la solucidén de caseina. Cuanto mas elevada es
la cantidad de viscosa menor debe ser la cantidad de 4cido con-
tenida en el bafio de coagulacidn. También puede disminuirse un

poco la temperatura del bafio.
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Cuarta fase.

rratamientos para la insolubilizacidn de los hilos o

fibras obtenidos y su desacidificacidn.

Los hilos o fibras obtenidos, presentan en el momento
de la coagulacidn una reaccidn fuertemente acida, siendo necesa-
rio por tanto eliminar la acidez de los mismos gque por otra
parte deterioraria los hilos una vez secos. Para conseguirlo es
necesario lavarlos en agua corriente; si se trata de producto
en rama son suficientes pocas horas, mientras que para los hi-
los en bobinas precisan de 16 &4 24 horas. Esto por 1o que se
refiere a las fibras de caseina sola; para las fibras de ca-
seing y celulosa el lavado debe prolongarse durante varios dias
cuando los hilos estén arrollados sobre bobinas.

Sin embargo no puede procederse al lavado inmediata-
nente después de la coagulacidén de los hilos ya que los hilos
constituidos unicamente por caseina se disolverian y los hilos
mixtos de caseina y celulosa quedarian seriamente alterados; es
necesario someter previamnente a los hilos a un procedimiento pa-
ra insolubilizarlos. )

Pezra el 1o se emplean soluciones acuosas de folmaldehi-
do, adicionadas preferiblemente de cloruroc sbédico para regular
e incluso evitar el hinchamiento de las fibras en las primeras
fases de la operacidn.

Una solucidén de cloruro sddico a menos de 10% ejerce
sobre las fibras de caseina una accidén de hinchamiento mientras
que una solucidn a mas de 10% ejerce una accidn astringente.

Por consiguiente es muy conveniente regular el tratamiento de
las fibras en el bafio de insolubilizacidén, empleando cantidades
convenientes de cloruro sédico, que favorece al mismo tiempo la
accl 6n insolubilizadora ¢ée las sales de gluminio cuando se de-~
sea emplearlas en combinszcidn con el aldehido rdérmico.

Puede operarse con una solucién de concentracidn unica,
por ejemplo con 90 partes de una solucidn acuosa al 12% de clo-

ruro sédico y 10 partes de aldehido férmico a 40%, adicionada o
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0 no de szles de gluminio. s siempre preferible e incluso de

gran imporvcancia vrabajar con soluciones de concentraciones cre-

cientes empezando el tratamiento de los hilos con concentrario-
nes bajas, por ejemplo con 99 partes de solucidn ascuosa de cloru-
ro de sodio y 1 partve dé zldehido férmico a 40% para llegar pro-
gresivamente a concentrzciones mas elevadas. De la misma manera
se procede para la adicidn eventual de sales de aluminio, mien-
tras que para el cloruro sdaico es preferible no descender a una
concentracidn inferior a 10% para evitar un hinchamiento excesivo
y perjudicial de las fibras.

Lzs soluciones insolubilizantes preparadas en la forma

entes dicha, pueden acidularse ligeramente y de preferencia por

medio de acido sultdrico; por otra parte las immersiones conti-

nuas de las fibras 4cidas de la solucidn insolubilizante aamentan
de una manera continua la acidez de esta Ultima de modo gue una
vez establecida la acidez deseada, e€s necesario neutralizar el
exceso de zcidez del bafio por medio de un &lcali.

Cuando la hilatura de las soluciones coloidales de ca-
seina o de caseina y celulosa no se efectla direcvamente sobre
bobinas o en une centrirugea, como es el caso por ejemplo en la
obtencidén de material en rama, es conveniente hacer caer las
fibras Zibres a su sglida del bafio de coagulacidén en una solu-
cidn acuosa con mas de 10% de cloruro sddico; sl a esta solucidn

se ariaden pequefizs cantidzdes de dcido y de sales de gluminio,
incluso sin afladir formeliehido, las fibras se encuentran inme-
diatamente en un excelente bafio de oreparacidén insolubilizante y
se separan mejor unas de otras que si se recogen en un recipiente
vadio y se dejan en ¢l durante un cierto tiempo antes de pasarlas
a los bafios insolubilizantes.

Las fivbras constituidas por caseina unicamente, cuando
no se mantiénen en tensidén sobre bobinas, se encogen mucho en
los bafios insolubilizantes, especialmente si después de la coa-

gulacidn se sumergen en un bafic insolubilizante muy concentrado.

Esto es lo que sucede con las fibras libres o en rama, las cua-
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spresentaban en el momento de la hilatura. Ya al sumergir estas
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les adquieren un excelente rizado cuando no estidn sometidas sz

fibras libres en un primer bafic insolubilizante de pequefia con-
centrecidn, se reduce en buens parte el encogimiento de las fibras
pero el quiere eliminarse casi por completo esta accidn es pre-
ciso evitar el cortar los hilos inmediatamente despuds de la coa—
gulacidn, arrollando la masa de hilos sopre aspas con envolvente
que se sumergen inmediatamente en un bafio insolubilizante de ddbil
concentracién pasandoles luego a2 otros baflos de concentraciones

creclentes hasta llegar a los bafios de concentracidn mediz. Des-
pués de ello pueden cortarse los hilos a la longitud deseada, pa-
sandolos en e stado libre a los bafios de insolubilizacidn sucesi-
vos, obteniéndose asi fibras poco encogidas y a pesar de ello
rizadas.

Una vez los hilos han sido insolubilizados se lavan
en agua corriente hasta desacidarlos por completo.

Después del lavado es prefer ble tratar 10s hilos unc
vez mas en un bafio insolubilizante neutro.

Quintag fase.

Tratanientos eventuales para aumentar la suavidad al

tacto.

Las fibras textiles obtenidas como se ha dicho son ya
excelentes bajo todo punto de vista aUn cuando es preferible
someterlas a un trataniento en un bafio suavizador a temperauras
convenientes.

Para este objeto se utilizan soluciones acuosas de acei-
tes sulfonados con o sin adicidn de Jjabones, aceites miherales
emulsionantes, glicerina ezc., segin los procedimientos ya cono—‘
cidos. Segin el efecto que se desea obtener, puede variar el +tan-
to por ciento de aceites o grasas empleado,

Es preferible someter las fibras a la accidn del baifio

Suavizante. antes de secsrlas J como es naturdl después de su per-
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fecte desecidificacidén; la temperatura dd bafio puede estar com-

prendida entre 45 y 60¢ C. Como es natural es innecesario prac-—
%icar este tratamiento cuendo los productos suavizantes han sido
ye previamente aliadidos a la solucidn coloidal antes de proceder
a su hilatura.

Esta invencidn ademés del procedimiento y las variantes
del mismo, comprende tamnbién los productos que pueden obtenerse.

En la préctica, los detalles de ejecucién podréin sufrir
diversas variaciones apropiadas sin apartarse del slcance de es-
ta invencién.

N 0 T A

Se reivindica como objeto de esta patente:

1) Procedimiento para la fabricacién de fibras textiles
artificiales, partiendo como materia prima, de la caseina obteni-
da de la leche, tratada de manera aproplada psra obtemer la ca-
lidad deseade.

2) Procedimierto para la fabricacidn de fibras textiles
artificiales en el cual como materias primas se emplean la celu-
losa y la caseina obtenida de la leche incorparadas intimawmente
entre si.

3) Procedimiento para la fabricacidn de fibras texbiles
artificiales en el cual como materia prima se emplea la caseina
la cual después de obtenida por coagulacidn de la leche, se tra-
ta con un exceso de 4cido que se afiade antes, durante o después
de la coagulacidn citada. '

4) Procedimiento segin cuelquiera de las anteriores
reivindicaciones, en el cual la caseina se obtiene de la leche
desnatada mediante el empleo de un exceso de &cido sobre la can-
tidad extrictamente necesaria para conseguir la citada coagula-
cibén, es decir, a un pH inferior al punto isoeléctrico de la ca-
seina.

5) Procedimiento segin la reivindicacidn 4, en el
cual para la coagulacidn de la caseina se emplea una cantidad
de 4cido sulfirico a 662 B&, variable entre 160 y 250 cc. por

cada 100 litros de leche desnatada o una cantidad equivalente
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de dos o mas &4cidos, que se a’aden preferiﬁlémente en dos ve-
ces.

6) Procedimiento ssgin la reivindicacidn 5 en el cual
la leche desnatada se coagula a una temperatura de unos 202 C.

7) Procedimiento segin las reivindicaciones anterio-

res, en el cual la caseina obtenida de la leche por coagulacidn

dcida a un pH superior a 4,6 se somete a un tratm iento Acido
ulterior & fin de poner dicha caseina en condiciones apropiadas
para la fabricacidén de Ifibras textiles artificiales.

8) Procedimiento segin las reivindicaciones anteriores
en el cual a la o las 1= terias Primas se alladen materias minera-
les, a fin de obtener fibras textiles artificiales mineraliza-—
das.

9) Procedimiento segln las reivindicaciones anteriores
que comprende el tratamiento de la caseina durante o después de
la coagulacidn, con agentes antiscpticos o esterilizantes a *in
de impedir la fermentacidn antes o durante la desecacidn de di-
cha caseins.

10) Procedimiento segin las reivindicaciones ante-
riores, que comprende la disolucidn coloidal de 1ls caseina me-

diante -hidrato sbdaico o hiuraw pozésico, ya por separado ya

mezclados y con adicidn eventual ae ovros ageiites alcglinos,

11) Proceaimiento segln las reivinaicaciones anveri o-
res en el cual se emplean 23 litros de hiarato sddico a 352 Bé
(o hidrato potdsico en la cantidad necesgri a para obtener wa
poder neutralizaute zlcalino corresp onaiente) como disolvente
de 100 kg. de caseine seca no lavada, conteniendo una cantidad
normel de humedad, con una tolerancia (sobre la cantidaed de hi-
drato sédico empleada) de 20% en mas o en menos de la cantidad
indicada

12) Procedimiento segln las reivindicaciones @ terio-
res que comprende la preparacidén de soluciones alcalinas de ca-
seina léctica o dcido (coagulada) no lavads, prensada y pulveri -
zada pero no secads, es decir, conteniendo un tanto por ciento

de humedad superi or 2l tanto por ciento normsl en 1la caseing
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13) Procedimiento sersin las reivindicaciones anterio-
\xmr en el cual el volumen inicial de las soluciones alcalinas
de caseina se limita a unos 400 litros or cada 100 kg. de
caseina seca disuelta, con una tolerancia de 20% en mas o en
menos del limite indicado.

14) Procedimiento segdn las reivindicaciones anterioc-
res en el cual la dilucidn y la maduraci én sucesiva de la solu-
cién alcalina coloidal, se efectidan a uns temperatura comprendi-
da entre 13 y 342 C. y preferiblemente a 242 C.

15) Procedimiento sesUn las reivindicaciones antverio-
res, en el cual la temperagtura de la solucién coloiddl de casei-
na se hace descender después de su maduracidn a fin de estapili-
zar ‘temporalmente la viscosidad y volumen de dicha solucién co-
loidal.

16) Procedimiento segin las reivindicaciones anteriores,
que comprende la maduracidén de la solucidn alcalina coloidsl de
la caseina y el empleo de tempersturas mas o menos elevadas den-
tro de los limites antes indicados, a fin de acelerar o retra-
sar la maduracidén y variar la viscosidad y volumen de la solu-
cidn.

17) Procedimiento seglin las reivindicaciones anterio-
res, que ccmprende la dilucidn, lenta y gradual de la solucidn
alcalina coloidal de la caseina, durante su maduracidén z fin de
aumentar su volumen manteniendo constante su viscosidad.

18) Procedimiento segn las reivindicaciones énterio-
res, que comprende la dilucién de las soluciones coloidales de
caseins con diluyentes especiales a fin de aumentar el volumen
de la soluciébn de caseina sir reducir su viscosidad.

19) Procedimiehto segin las reivindicaciones anverio-
res en el cual los diluyentes estdn constituidos por el suero re-
sidual de la coegulacidén de la caseina (habiendo sido o no neu~

trelizado o alcalinizado), soluciones de lactato sédico, formia-

to sddico y andlogos, algunos sulfatos, bisulfitos de sodio o
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andlogos o soluciones de jabones o anilogos.

20) Procedimiento seztin las reivindicaciones snterio—
res, que comprende la adicidn a la solucidn alcalina coloidal
de la caseina, de agentes como el suliuro de carbono apropia-
dos para acelerar la coagulacidén de la caseina.

21) Procedimiento sezgUn las reivindicaciones anterio-
res, en el cual la adicidn de sulfuro de carbono se efectis
por intermedio de otra substancia tratada previamente con sul-
Turo de carbono en presencis de hidrato sbédico, como Jjabones,
glicerinas y andlogos, viscosa de celulosa y andlogos.

22) Procedimiento segln las reivindicaciones anteriores
en el cual una solucidén alcalina coloidel de caseina 1ldctica o
4dcida se mezcla con un tanto por ciento mayor o menor de unsa
solucién coloidal de viscosa celuldsics preparada y madura-—
da igual gque para su empleo en ls tabricad én del rgydn de
viscosa a fin de obtener una fibra de caseina y de celuloss
mezcladas.

23) Proceaimiento segin las reivindicaciones anterio—
res, en el cual la mezcla de las soluciones de caseinz y de vis-
cosa no se efectla antes de las 24 horas anteriores a su empleo
para la hilatura.

24) Procedimiento segin las reivindicaciones anterio-—
res, que comprende la adicidn, a la solucidn alcd ina de casei-
na sola o a la mezcla de esta con una solucidn de viscosa, de
soluciones de silicatos alcalinos o de soluciones alcalinas
0 neutras de metales solubles a fin de obtener fitras texti-
les mineralizadas de caseina sols o de caseina y celulossz,

25) Procedimiento segin las reivindicaciones anterio-—
res en el cual los filawentos o fibras obtenidos de 1sa solucidn
alcalina de caseina sola, haciendo pasar dicha solucidn por
una hilera, se coagulan en un bafio de una solucidn acuoss de
un 4cido, con o sin adicidn de otras sales, a una concentra-

cidn no inferior a la que corresponde a 9 litros de 4cido sul-

fdrico a 662 Bé, por cada 100 litros de bafio.
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26) Procedimiento sezdn las reivindicaciones anterio-

res en el cual, al bafio dcido de coagulacidn se afladen s ales de

das o no de sulfato sédico, cloruro sdédico o formaldehido.

27) Procedimiento sesfin las reivindicaciones anterio-
res, en el cual al bafio de coagulacidén dcido se afiade cloruro
sédico con adicidn o no de sales de gluminio o de estafio, sul-
fato de sodio o formaldehido.

28) Procediniento segin las reivindicaciones anterio-
res, en el cual log filamentos o fibras obtenidos de una solucidén
alcal ina de caseine mezclada con una solucidn de viscosa celuld-
sica, haciendo paser dicha solucidn por una hilers, se coagulan
en un baflo de una solucidn coagulante dcide, sesfin las reivindi-
caciones 25, 26 6 27.

29) Procedimiento seginl as reivindicaciones anterio-
res en el cuel los Tilamentos o fibras textiles se coagulan
haciéndolos pasar por una solucidn 4cida con una councentracidn
inferior a la que corresponde a 9 litros de 4cido sulfidrico a
662 Bé. por cada litro de bafio, segln las reivindicaciones 25,
26, 27 cuando la hilatura se efectda con solucidn alcalina,
no de caseina sola, sindé de una mezcla de caseina y de viscosa,
segln se indica en la reivindicacién 28.

30) Procedimiento segdn las reivindiczciones anterio-
res, en el cual los filamentos o fibras obtenidos haciendo pasar
la o las soluciones a través de una hilera, se coagulan mediante
un r ecorrido prolongado a través de bafios de coagulantes de mo=-
do gue se obtenga la coagulacidn de los filamentos incluso con
bafios de concentracidn 4cida baja y a tenperaturas relativamen-
te bajas.

31) Procsdimiento segin las reivindicaciones anterio-
res en el cual los filamentos o fibras obtenidos por el paso de
las soluciones a través de una hilera y la coagulacidn sucesiva
en un balio coagulante se sumergen al saglir del bafio coagulante
en un baflo insolubilizante peparatorio de baja concentracidn.

32)Procedimiento segdn las reivindicaciones anterio-—
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res en el cual las fibras obtenidas haciendo pasar las solucio-
nes a través de una hilera y por coagulacidn sucesiva se inso-

Y lubilizan mediente un tratamientc con una solucidn insolubiliza~
dora a base de formaldshido en presencia o no de cloruro sédico

1155 sales de aluminio o de un 4cido.

33) Procedimiento segin las reivindicaciones anteric-—
res en el cual el cloruro sddico se afiade & la solucidn insolu~—
bilizante preparatoria o bien a la solucidn insolubilizantes
propiamente dicha, 0 bien a ambas.

1160 34) Procedimiento segin las reivindicaciones anterio-
res en el cual se efectla primero unsa insolubilizaci én parcial
de los filamentos mantenidos en tensidn, en un bafio de concen-
tracidén debil a fin de impedir el acortamiento de los hilos v
luegc se completa €l tratamiento mediante bafios insolubilizantes

1165 de contraccidn mayor, una vez los filamentos han sido cortados a
la longitud deseada a fin de obtener un rizado de las fibras.

35) Procedimiento segin las reivindicaciones anterio-
res en el cual la insolubilizacidn de los filamentos se efec-
tla empezando el t ratamiento com bafios insolubilizentes de ba-

1170 Ja concentracidn de formeldehido, de szles de aluminio o de
sodio y pasando gradualmente por bafios de concentracidn mayor.

36) Procedimiento sesin las reivindicaciones ante-
riores en el cual se afladen suavizantes a las soluciones coloi-
dales de caseina o a la mezcla de esta solucidn con una solu-—

1175 cién de viscosa durante la maduracidn o en un momento anterior
a la hilatura de las soluciones.

37) Procedimiento segln las reivindicaciones ante-
riores en € cual los filamentos o fibras obtenidos de 1la

. 0 de las soluciones coloidzles se tratan en un bafio de un sua-

1180 vizante una vez han sido desacidificados, pero antes de de-
secarlos,
38) Procedimiento para la fabricacién de fibras
textiles artificiales constituidas unicamente por substan-

cia orgénica nitrogenada de origen animal y para la fabrica-




1185 cidén de fibras textiles artificiales constituidas por una com-
binacidén intima de una substancia orgénica nitro genada de origen
-animal con substancias orgdnicas vegetales no nitrogenadas con

0 sin adicidén de substancias minersles.

Barcelons Zo_ggiggosto 1936,
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