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MEMORIA DESCRIPTIVA
que se presenta para unir a la solicitud
de
FATENTZE DE INVENCTION
formulada el 4 de Abril de 1938
en
EsPaAaAfl A
por VEINTE afios
a nombre del Prof, Dr, LEO UBBEZLOHDE, de nacionalidad
alemana, resldente en Blsmarkstrasse 111, Berlin-Char-
lottendburg, Alemania, por:
"UN PROCEDIMIENTO PARA CRESPAR FIBRAS DE HI~
LAR ARTIFICIALES".
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3l presente invenio se refiers 2 unm proeedi-
miento pare comunicer a las fibras de hilatura artificia-

les un rivzedo en cierto modo natursl, como el peculiar
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de la lana, y que resiste todos los esfuerzos, incluso
especialmente con humedad. El invento se explicard con
el ejemplo de la viscosa:

Sabido es que en el procedimisnto ordinario
de hilatura de viscosa, la solucidn de hilatura se hace
pasar a presién por los finos orificios de una tobera
(punto de hilatura) a un 1lfquido de precipitacibn, con
lo cual se produce un haz de hilos sueltos sin fin, As{
el haz de hilos admite tanto 1{quido como el gque nece-
sita para su consolidacién completa., Un estiramiento
que aparece en el proceso ordinario de hilatura, se ma-
nifiesta en que las macromoléculas en forma de varillas
(los 1llamados micelios) de la celulosa se colocan en un
otden correspondiente a un hilo de direccidn recta.

Para rizar estos hilos, no basta doblarlos
sencillamente en forma ondulada, sin més medidas, como
lo hacen notoriamente los procedinlentos y aparatos pro-
puestos hasta ahora al efecto; porgque, como hemos con-
probado, con ello no se produce una nueva ordenacidn
suficiente y permanente de los micelios. Estos hilos
no pueden conservar el rizado que se les comunica bajo
un fuerte efecto de traccibdn y especialmente con hume-
dad.

Ahora bien: hemos descublerto gque se obtiene
un rizado fuerte y permanente sl con lasgs medidas espe-
ciales que después se describen se da a los micelios una
nueva ordenacifn correspondiente a la forma, no de hilo
recto, sino rizado. A este objeto es preciso estirar y

tender el haz de hilos ain con precipitante, en la for-
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ma rizada, o sea, que durante la formaeidén se han de so-
meter a esfuerzos superiores a su 1{fmite de elasticidaq,
y estovcon prefereneia en un momento en el cual el hi-
lo s6lo esté consolidado en medida tal que los micelies
puedan ordenarse nuevamente correspondiendo a la forma
rizada del hilo, o sea, durante la precipitacidn de los
hilos formados o poco despuds de ella. De este modo

la forma rizada del hilo sé convierte en la natural del
mismo, y se hace especialmente resistente a la traccién
¥y a la humedad si se deja que los micelios se suelden
entre sf en reposo y definitivamente en su nueva posi-
c¢ibn, para lo cual es adecuado dejar expuestos los hi-
los rizados sin traccién durante cierto tiempo a la ac-
¢ién de precipitantes, Por consiguiente, no se deben
lavar ni someter a otro tratamiento inmediatamente des-
pués del rismado,.

Para la realizacidn del procedimiento, han
dado buenos resultados rodillos dentados dé clase no'pro-
puesta hasta ahora, construfdos, por ejemplo, de manera
que sujeten el haz de hilos, antes de llegar al punto
de mayor profundidad de engranaje, en su posiciédn ondu-
lade entre los dientes de engranaje menos profundo, de
tal manera que los hilos sélo por estiramiento y tendién-
dolos més alld del 1limite de la elasticidad, o sea con
prolongacibén (estiramiento) notable Yy subsistente, pue~
dan llevarse a la forma ondulada definitiva. Be este mo-
do, los micelios durente el proceso tienen gque resbalar
por los rodillos, desplazarse de su posicidn y ordenar-

se de nuevo correspondiendo a la posicién rizada,.
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El éxito del procedimiento descrito es inde-
pendiente de la clase de solucién de hilatura empleada,
y sbdlo es necesario que el tratamiento de rizado se ini-
cie en el momento en gue el hilo recién formado sdlo se
ha consolidado en tal medida que los micelios puedan or-
denarse de nuevo correspondiendo a la forma rizada del
hilo. El momento adecuado al efecto pusde estar, parsa
las distintas soluciones de hilatura, en puntos algo “*=
distintos del curso del hilo, pero se puede averiguar
debidamente por sencillos ensayos y sin més requisitos
slguiendo las indicaciones anteriores. Por ejemplo, en
la realizacidn del procedimiento cuando se emplea la vis-
cosa més corriente como solucidn de hilatura, el rizado
se puede hacer en el mismo baflo precipitante o inmediata-
mente después de le salida de los hilos de dicho bafio,
para dejar luego en reposo durante cierto tiempo, los hi-
los rizados y humedecldos con 21 bafio de manera gue un
estirado o similares mo pueda destrulr la forma rizadea
ant2s que haya tenido lugar una consolidacidn completa
del hilo en la forma rizada que se le acaba de comuni-
car.

Pueds emplearse también el procedimiento lla-
mado de dos baflos; por ejemplo, si se usa viscosa, mol-
deando primero tUnicamente 81 hilo como xantogenato y coa-
guléndolo, por ejemplo con un bafio de sulfato amdnico; y
sblo més tarde, poco antes del laminado rizador, durante
el mismo o después de é1, se emplea un baflo regenerador,
por ajemplo, un bafio acido, con lo cual la viscosa se re-

genera en celulosa, Pero lo gue mejor resultado ha dado
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es el rizado de los hilos inmediatamente o poco después

de la sa2lida del bafio de descomposicidn, Tamtién, para
evitar el estirado durante la consclidacidn, los hilos
rizados pueden cortarse en fibras cortas inmediatamente
despuds del rizasdo, evitando tracoiones, con lo cusl se
inpide cue el rizado se destruya por estitamiento. Si
por ejemplo los hiles asf cortados y humedecidos con ba-
fio precipitante caen de la mféquina cortadora sobre una
cinta de transmisidn, es posible tratarlos luego, tras
un contacto suficientemente largo con el bafio de preci~
pitacibn, en un transportsdor de™paso de peregrino™ o
dispositivos semejantes, siendo convenlente entonces una
permanencie mis larga en el bafio dcido.

El procedmiento es realizeble ventajosamente
empleando soluciones de hilrature a las que se afladen ma-
sas formadoras de resina artificial, que pueden estar
previamente condensadas o polimerizasdas y que durante
el rizado o despuéds del mismo se condensan o polimerizan
bien por le accién del bafio de precipitacidn, bien por
un tratamiento posterior o simulténeo, lo cual se puede
iniciar ya poco antes del rizado. Son adecuados para
ello condensados y polimerizados previos de formaldehi-
do y urea o sus homélogos y mejor conéensados o polime-
rizados previos de formaldehido y fenol o sus homélo=-
gos, o condensados mixtos de lsas sustancias mencionades,
v ademfs derivados del wvinilo y del estirol, etec. Es
especielmente adecuasdo 8l empleo de mezclas de masas de
resina artifielal condensadas o polimerizadas previamen-~

te y ain solubles en la solucién de hilaturas, y que se
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pueden condensar o polimerizar de antemano tento alea-
lina, como 4cida o neutramente y lusgo pueden mezclar-
se entre si o con otras sustancias durasnte la condensa-
cidén o en la solucidén de hilatura.

Con buen resultado se han empleado también
resinas dobles que se obtienen afiadiendo adn aldehidos
y ureas a los condensados de formaldehido y fencl 1{qui-
¢os o disueltos y que se encusn’ran en el estado A, en
su caso con adieidn ulterior de disolventes, y sometién-
dolos a unzcondensacibn ulterior. Los condensados de
fenol y formaldehido pueden condensarse previamente tan-
to con amoniaco, o sea alcalinsmente, como con acido.

En lugser del formaldehido, ruede emplearse también para-
formaldekido, y ademds la segunda condensacibdn se Puede
hacer en un disolvente de punto de ebulliciédn alto, en
el cual gea soluble tanto el condensado de fenol y for-
maldehido que se encuentra en estado A como el produce
to que se forma con el segundo aldehido y la ures,

A continuacién damos un axpcsicibm por via
de ejemplo de resinas srtificiales que pueden emplearse
para la realizacibdn del procedimiento:

a) 150 partes de fenol se condensan con 115
partes de paraformaldehido y con adiclén de amoniaco =
unos 50¢ C durante 1-2 horas en el vacfo en el refrige-
rador de reflujo.

A este condensado previo, se afiladen en por-
clones 240 partes de paraformaldehido, 20 de 4cido acé-
tico y 175 de urea. Se vuelve & trabajar en el vacio

en el refrigerador de reflujo, y el producto de conden-
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sacién se condensa a 60° C durante 1-2 horas en el vacfo.

b) Como se indica en a), se condensan en el
vecio, en el refrigerador de reflujo 150 partes de fenol
y 115 de paraformaldehido, efiadiendo amonisco. Despuéds
de la condensacibn previa se agitan 200 partes de para-
formaldehido, 20 de amonieco y 275 de trea. La conden~
sacidén se hece en ol vacfo, en el refrigerador de reflu-
Jo, a unos 602 C.

¢) 15 gramos de fenol, 25 gramos de agua, 40
g. de paraformaldehido y 10 g. de amoniaco, se condensan
al grado A a 90? C. Duracidn : media hora. La bakelits
A asi obtenida se disuelve en 75 g. de alcohol y S0 g.
de glicerina, se le afladen 9D g. de Acido rtédlico y se
calienta sin dejar de agitar haste que casi todo el al-
cohol se ha evaporado, con lo cual el dcido ftédlico reac-
ciona con le glicerins.

La condensacién inicial tiene lugar agitando
en la masa enfriada 75 g. de paraformaldehido, calentan-~
do a unos 60¢ C y afiadiendo luego en pequefias partes una
solucién de 40 g. de urea, 5 g. de cloruro amdnico vy 75
g. de agua. Agltando constantemente hay gque calentar
aln 20 minutos més, después de 1o cual, por adicidn de
zlcohol, se puede diluir 2 la medida dese;da.

Estos condensados se afiaden a la solucidn de
hilatura. Al hiler, se endurecern bajo la influencia del
1{quido de precipitacién y de l& elevada temperatura a-
plicade més tarde, por ejemplo, al,secar. Los vellones
de fibras con producto de condensacién dclde (4 %) die-

ron une resistencia de 21,4 g, por 1 g. de velldn, y los
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vellones con producto de condensacién bédsico (& %) une
resistencie de 16,2 g. por un gramo de vellédn.

180 d) Las fibras ya rizadas se introducer en
una solucién de 18 partes de urea, 21 de paraformuzldehi-
do, 2 de écido acético cristalizable y 800 de agua. Se
condensa en el vacfo a 25° C durante 2-3 horas. Después
de la condensacidn se centrifuga y las fibras se secan

185 a 90-1C0? C, o se tratan con dcido sulfirico al 3 % y se
lavan, con lo cual sobreviene el endurecimiento poste-
rior,

Lo expuesto es aplicable también andlcgamen-
te a otros cambics de forma que van unidos a un fuerte

190 desplazamiento de los micelios, y a una modificscidn
real y permanente de ls estructura fina, Lo mismo se
puede aplicer a otros procedimientos de hilatura en hi-~
medo y en seco y a otras estructuras, como peliculas,

cintes, pelos y similares.

195 S
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Los puntos de invencidén propia y nueva que se
presentan para que sean objeto de esta Patente de Inven-
cidén en Espafia, son los siguientes:
200 12, Un procedimiento de prepsarar hilos o fi-

bras artificiales, pelfculas, cintas, crines, ote. riza-
¢os, caracterizado por que a las estructuras ain no ter-
minaCasg de preparar s6 les obliga a tomar un rizado o

deformacidn con una nuea ordenacién amplia Yy permanente
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de los micellos y con notable alargamiento permanente
sometiéndolos a esfuerzos sobre el limits de elastici-
dad y estirando la estructura obtenlda en 1a nueva for-
ma (Torma rizadea).

2?2, Un vrocediamicnto segin se reivindica

en el punteo 1¢., caracterizado por que las estructuras,

desrués de obligedas a tomar la nueve forma, se dejan
en contacto con el bafio de vrecipitacidn, sin ulterio-
res esfuerzos mecénicos, hasts una consolidacidn sufi-
ciente, y luego en su caso se someten a tratamiento pos-
terior.

32, Un procedimiento segin se reivindica
en el punto 2¢9,, csracterizado por gque las estructuras
se cortan en pedazos sueltos, inmediatamente después de
darles formas, evitando el estirado mecénico.

42, Un procedimianto segin se reivindica e-n
los puntos 1¢., & 32, , csracterizado por que g las solu-
clonegs de hilatura empleadas se afiaden sustsnciss endu-
recibles, por ejemplo, formadoras de resina, en su caso
en estado ya condensado o polimerizado previamente, pe-
ro aun soluble en la s3o5lucidn de hilatura, y el endure-
cimiento definitivo de e¢stas sustancias se inicia o rea-
liza simultaneamante con la precipitacidn y cambio de
forma de la estructura o inmneliatamente desvués.

592, Un procadlimiznto nara cresoar Cidbras de
hilar artificisales.

Tal y como se ha Zescrito en la Memoria que
antecede y para los flnes que se hsn especificado.

z=zmzcrazim

Esta Llemoria
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consta de nueve hojas y la presente escritas a mdquina

, 235 por una sola cara,
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Contustacidn al suspenso.

L.

11K0.SR. JTHE DL K ISTRC T Ta FROPICDAD INDUSTRIAL.

DON aliTRTC D+« “LZARURU, Profesor kercentil, Agente
de 1a Propiedad Ingustrial, con domiclilio profesional en kia-
drid, c=lle del Taronillo, ne. 26, en norbre v re-recenta-
cién del Prof., Dr. Leo Ubbelohde, residente en Rerlin=-Char-
lottenburg, Alerania, a V.I. respetuosamente 41go:

Gue cn fecha 4 de Abril de 1938, v por conducto ae
la Dpleua01on de Ingustria de uuvpuzcoa s0licité a favor
de ml mandante urna Patente cde Invemnién, p r ValInTs arios,
por: "UN PROCEDIMIZNTO CCN SU CORRISPCHNDITNTL L12FOSITIVO
PARA CRESTAR FIRRAS DI HILAR ARTIFICIALLES" a cuyo expedien-
te corresrondid el ne. 144,967 y el cusl .2 gledado en sus-—
penso por doble obieto segln publicacidn ~xect “da en ¢l
toletin Oficisal corxeopondlenta 91 res de Novierbre de 1939
(apayecido con retraso).

Con 1 Tin de poner el expediente gue nos ocupz en
condiciones ce concesidn tengo el honor de scompafial nuevos
efenplares age 1z remoria descristive por triplicado & vir-
tud ce 1os cuales na gido limitado el objeto de la Patente
al procedimiento, y eliminada 1le parte cor1~SDoPdlente al
dispositivo, por 12 cual se solicita con esta miswma [echa
ura Patente diviszional, procediendo incorporar a ésta ulti-
na los aiopujos que Iiguran en las merorias ave quedan anula-
das, por cuento gue el procedimiento =21 cual ha sido limita-
da la Iutente<que nos ocupa, n¢ resuliere ninsuna ilustreacidn.
De dichos dibujos procede a81m1\n0 elirinar la Tigura 4, por
hater sido suprimids su descripcidn en 13 memoris corraspon-
diente al dirpositivo.

Por todo lo expuesto vrocede pase 4 clgurar como
Fu-CdeO *GL irvento "UMN PROC<DIMIVNTO Fialii CRISFAR FIBRAAS
1_; TI XR r\ t LI l I \1 ;I‘OH

e
L

mosa o virtud, a VoI
irve ligorer 1a incorporacidn del presente escrito
y g2 =g &3&0;;2: coduntas sl exo Ldlgnue de Patente de In-
vencidn no. 144.967 y acceder en su dfs a 1s concesiodn de
1 miswa s favor de mi representado, previa la sustitucidn
de l=s nuszvasz rermorias gue se acompafisn, anulando Lus gque

ceinsSeun



rismurcn en el expedlente, a cuvo 'in tengo el honor de
aconpanar Fesetas ~oce ¢n parel ce tagos al wghtado im-
porte de log derechos correcuvondiasntes.
Dios gusrde a V.I. muchos afios.
Madrid, 20 de Diciembre de 1940,

Alberte, de £1--5urd

/Per

1z/cg.
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