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MEMORTIA DESCRIPTIVA

para una patente de Invencidn, por veinte sfios, en Espafia, pors
" Procedimiento para la obtencidn de viscosas bien filtrables y -
adecuadas parae la produccidn de fibras artificisles ™ a favor

de la r.s. Phrix - Werke Aktiengesellscheft, residente en Hamburg

36 (Alemania) Esiyianade 26 A.

Se conocen diversos procedimientos para obtener por’mé'ho_.
do abreviado visgosas sin exprimir la lejfa slealinizedora en bx_
ceso en lg mercerizacidn. En estos procedimientos o se utilizat
en la produceidn temperaturas extremademente profundas de O a
-25% 0 le celulosa se somete & une trituracidn intensivs por edem_
plo en un molino osal lante. Ambos son progcedimientos que requieden
un elevado consumo de energfe y por eso no hen enaontrado acepts
oién en la industris.

Se ha dado ye tembidn & conocer un procedimientc, en el
gue celulosas de bajo peso moleoular se algalinizan sin exeeso

de le jfa, pero en este procedimiento se emplean para larsultm
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cién temperaturas de 10 - 122 y solo =e obtienen visaoses qgon ele_
vedo contenido de dlcalis, por ejemplo con una relacién de 4lealis
de 1,3. Lo mismo he de decirse de otro procedimiento ern el que se
trebajan celulosas polfme_ras elevedias. Viscosas con une proporcién
alcaline inferior a1 y un contenido de celulosa suw rior a 7% so_
lo se han podido obtener haste ahors introduciendo una celulosa
humedecida y aplicendo la lejfa alcaliniiz'adora en fine neblina &o_
bre la celulosa, debiendo en:r.riar fuerteme nte la masa de reaceién

¢ utilizar une celulosa obtenida por el método del £¢ido nitrieo

s ~8in secado intermedio.

El procedimiento a continuacidn desorito se refiere tem_
vién a 3s aloalinizaoién sin exprimir le lejfa elcelinizadora. Se
ha descubierto que de celulosas ususles &l sulfito y sulfato pue_
den obtenerse viscosas con un contenido de celulosa superior a 7 %
¥y une relacidén alealina inferior a 1, por ejemplo de 0,5 - 0,8 sin
exprimir el exceso de lejfa, ouando geluloses poco polfmeras de
un grado de polimerizacién de unos 250-400 a tempersturas sure rio_
res a 182 me someten & la aloslinizaocidn con lejfas de 16-26 % y
se efeotds la sulfurecidn a 20-40%2, |

Como la alcalinizacidn se efectda en el procedimiento del
invento con un breve befio sin exprimir el exceso de lejfa, es con_
veniernte pars impregnar uniformemente »1a celulosa agregar a larie_
jfe alcelinizedora medios humectadores. Son humectadores edeouados
por ejemplo aceites sulfonados, doido asbiet{nmico, colofonfa y de_
rivados del aceite de tall. Pero tambi€n se prestan otros humecta
dores conocidos, como por ejemplo el doido propilnaftalinsulténioo.'
La cantidad de humeatantes incorporade puede ser muy pequefia, por
ejemplo, a 10 kg de celulosa se agregan 10 - 20 om®> de aceite sul_
fonedo. Pero esta cantidad puede todavia reducirse més segin la

clase de la celulosa trabajala, por ejemplo, a 3 - 6 oms
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Estos humectadores, espeeoialmente el dcido abietinieco,
actuen también de modo que se me jora el grado de desfibracidén.
Por eso se le puede también incorporar en la desfibracién. Una
buena desfibracidn es en efecto esencisl pare el procedimiento
segén el invento. '

Por la adicidén de los humectantes a la lejfa alcalinize
dore no solo se me jora la impregnscidn de la celulose con la le_
jfa de sosa ceustioca, sino que también estes sustancias parege
que actuan en la sulfuracidén facilitanio la difusién del sulfuro
de oarbono, grasies a lo cusl se reduce la cantidad de part{cules
no disuveltes, en le viscosé Y con ello se mejora la filtracidn.

Es‘sorprendente‘qne en este méfodo puedan teambién utili
zarse celulosas ordinerias de fibras esrtificiales con un conteni
d0 de celulosa elfa de 80 - 90 4 sin honificacién. Con este méto_

40 se obtienen tembién fibras artificiales de resistencia normel

Vy les visoosas obtenidas de estas celulosas pueden filtrarse bien.

Como gonsecuencia del oontJhido algo meyor de hemiceluiosa. es_
tes fibres presentan una meyor facilidad de tefiido.

En este procedimiento pueden también emplesrse celuloses
eon un grado de polimerizacidn superior & 400, por ejemplo celu
loses ocon un grado.de polimerizacidn de 800, como les qus por lo
demds se emplean ordinariamente en la produccién de fibras arti
ficiales. En este caso, sin embargo, es necgesario antes de la
sulfuracidn y después de efectuada la alcelinigecién, intercaler
une madurssidén usual previa al aire. Para &celerar la maduracién
previa pusde elevarse la temperaturs de la celulosa alealina o
calentar ya la lejfa albalinizadora entes de mercerizar la celu_
l1osa. Pueden emplearse en le lejfa alcelinizedors temperaturas
de 20 ~ 809,

Pare abreviar bastante la maduracidn previa ¥ por tanto
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la duracidn de le obtencidn de la viscosa, es conveniente haoer
sctuar sobre la celulese slosline oxidantes y reductores adecus
do8 a temperaturs elevade. Los oxidantes y reductores pueden 1n_.
corporarse a la lejfe aloslinizadora o rociarse en disolucién -
acuosansobré la celulose elcalina. Para el procedimiento segin

el invento son oxidantes adecuados el agua oxigenada, el peréxi_
do de sodio, el percarbonato sédico o perseles, como el persulfs_
to potdsico o perborato. El oxidante se egrege a la lejfa aloali_
nizadoras, no debiendo ser la temperatura de la lejfa sup rior a
26%, qon preferencis de 10 - 20°. Despuds de introdueir la celu
losa y mezclar bien {ntimamente la celulosa alealina, para gue

la oxidacidn sea répida se»eleva luego la temperatura de la celu-
ioea aloalina a 30 - 502, segin los oxidantes empleados. Con per_
sulfato baéta elevar la temperatura & 30 - 352, para realizar la
disoctacidén en 10 - 30 minutos, mientras que gon percarbonato

¥ H202 & 40 - 502 se necesitan tiempos de tratemientos de mds ae
une hora. Parae disociaer 1 kg de celulosa ocon un grado de polime_
rizacidn de 800 a un grado de polimerizacidn de 300, basta por
regle general una cantidad de oxidante ocorrespondiente a 1,5 g

de oxfgeno sotivo. Esto vale pars una relacidn del befio de 113

en la alealinizacidn, esto es, 1 kg de celulosa se alcaiiniza son
5 litros de lejfa. La disociacidn de la celulosa & un gredo de
polimerizacién inferior a 400 es necesarim, pues solo entonses

se obtienen viscosas bien filtrables que no presentan ya fibras.

" En lugar de oxidantes, se pueden también agregar, pars
ebrevier la msdurecidn previa, reductores, como sulfuro sédioo,
hitrito sédico, sulfito.sédieo, hidroguinona, pirogalol e fenil
hidraoina.

Al emplear celulosas polfimeres elevadas no se consigue

ein maduracién previa, ni rebejamdo correspondientemente la oon_
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centracidn de celulosa en la viscosa, obtener viscosas bien Tiltre_

bles y por tanto utilizsbles en la industries. Les viscosas obteni

‘das de celuloses polf{meras elevades no se presten para hilarse en

~Tidbres artificiales, a causa de su male faoulfaed de filtreoiédn,

gi eon las viscosidades usuales para la fabriocscidén de fibres ar_
tificiales de 20 - 40 Beg. medidas por el método de la Convencidn.
Por consiguiente el método del 1nvent$ no se presta pars trabasjar
csluloses polimeras elevadas no madurades previamen te.

Ios ejemplos de ejecucidn a continuacién sefialados servi_

~ rén pare explicar el progedimiento.

Ejemplo f1/., 30 kg de una celulosa el sulfito de conffe
res pera fibres artificisles desfibradas y eon un aontenido glfa
de 88,5 % y un gredo de polimerizacién de 350, se sloalinizan ocon
108 1 de une lejfa de sose cédustica de 208 (240 g de NaOH/1l s la
que se han agregeado 30 - 40 am® de aceite de ricino éulfonado, por

ejemplo, aceite monopol-brillant) durante unea hora en agitador o

_Gesfibrador e inmedistemente se sulfuren en el egitador o amesa_

dora agregando 78 1 de CS g, (40 %.respeoto & la celulosa).Primera_
mente se sulfura en seco durente 60 minutos y lusgo se agregan 7,5
1 de ague, Durante la sulfuracidén se enfrfe y le temperatura no de_
%o pasar de g£8f. Despuds de‘transourrir dos horas, agregando 56 1
de sgus se disuelve en una viscosa de unos 10 % de KaOﬁ;’Con esta

concentrecidn de lejfa se realiza el proceso de disolucidén duran_

te une hors y después durante hora y media, por adicidn de 93 1 de

egua se acaba de disolver en una viscosa de 8 % de celunlosa junto
con 7 % de NaOH. La viscosa no presente fibras hinchadas y posée

una viscosidad de 25 segundos. El coeficlente KW es 89 ¥y la oapq_
cidad 8e filtracién, 600 1. Le viscose con una maduracién Hotten
roth de 10 se hiia gin estiraje en un bafio usual Mﬁller.:na fibra

obtenida presenta una resistencia a la rotura en seco de 140-150

g/din. y una dilatacidn de 24 %,

B e i



L {94504

6, -

Ejemplo /2/. Se trebajen 30 kg de une celulosa sl sulfi_
%0 normsl desfibrade de céniferas pera fibras artificiales con un
contenido elfa de 88,5 % y un grado de polimerizacién de 800. Ls
c8lulosa se introduce en un‘reoipiente provisto dé‘agitador, en
, & elAqne se encuentran 88 1 de lejia de sbsa ofustica (240 g de NaOH/1
7 40 em® de eceite de ricino sulfonado en la cantided total de le:.
jfa) de 20%, En este agitedor se aloeliniza la celulose durante
une hora a 202 ¢ inmedietamente durante 20 horas & 302 se somete
e una maduracidn previa. Le celulosa aloelina obtenida se sulfnra
10 . oon 35 % de sulfuro de carbono, caleulado ror la celulosa alfs,
Yy como se ha indicado en el ejemplo uno, durante 50 minﬁtos en se_
* 6o e inmediatamente dursnte hora y medig agre gando pequefias canti_
dades de agua. Despuds se diluys con agus hasta un asontenido de
NeOH de 10 a 11 % y durante una hora se disuelve con esta concen
15 ‘tracidn de NeOH. Por adicidn devmés agusa disblvente le viscose
| se ajustae & una concentracién de celulosa de 8 %4 y a una concentre_
olén de NaOH de 6 %. La Viscosa posée una viscosidad de 30 segun_
408 y no ﬁresenta fibras hinchedas. El coeficiente KW es 51 y la
capacided de filtracidn, 700 1. La viscosa se hila del modo usual.
2 La fibra obtenida tiene una cargs de rotura de 150 g/din. Le soiu;
bilidad eloalina de la fibra es 3,7 4 frente a 2,5 % de una fibra
: obtenida por el procedimiento usual exprimiendo la lejfa aloaling_
zadora,-medidas.ambas‘en 0,5 4 de ¥WaOH. .
Ejemplo /3/. 30 kg'de celulosa al sulfito de confferas
2b eon un grado de polimerizacién de 800 se alcalinizen comc se ha
indicado en el ejemplo £ durante una hora a 202 e inmedigtamente
con el sgitador en marcha, se calientan durante doskharas‘a 70758,
- La ulterior elaboracién se efectda también como se ha indiceado en
el ejempio 2. Ia,viscnaa.bbteniﬁa econ 8 % de celulosa y un conte_

%o nido alealino de 6 % de WaOH, pos€e una viseosided de 26 seg. El
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coeficiente KW es 114 y la cepacided de filtracidn, 739 1. La f£i_
bra hilada sin estiraje en un bafio MuUller pos€e una resistencia

e la rotura de 145 g/din y presenta un grado de polimerizecidn de
280.

Ejemplo /4./ En una zmasedora 0 en un recipiente agitador
se introducen 320 1it. de lejfa de sosa cadstica (240 g/1 de NaOH,
temp; 202), se disuelven en ellos 2 kg. de persulfato eménico y . :
agregan 200 a 500 am5 de acelte de ricino sulfonedo u otro humee_
tedor adecuado en cantidad correspondiente. 3e mezcla bien todo.

En merche el agitador, se introducen en la lejfe 100 kg. de una ce_
juleosa a2l sulfito de conf{feras para sede artificial (gontenido de
celulose alfe 88,5 %,grado de polimerizecién, 800); se amasa bien
la mezola durente une & dos horas subiendo la temperatura & 30 -
352, La celulosa alcalina obtenida se enfria a 182 y despuds de
efiadir 33 kg. de sulfuro de carbono, se sulfura durante 80 minutos
a 18 - 262, El xantogenato originedo se diluye en una visoosa que
contiene 8,2 £ de celulosa junto con 6,8 % de NaOH agregﬁnﬁo en
porciones egua disolvente y enfrianmdo, dufante tres horas. Is vie_
cosa puede filtrarse bien {(constante de filtracidn KW segin el mé_
todo de la COnvencidn, 90). En la hiletura posde una viscosidad

de 35 seg. e hilada en un bafio usual MUller, 44 un hilo de 22 Rkm
de resistencia en seco.

Ejemplo /6/. Se tratan 756 kg de una celulosa al sulfito
de gonfferas conteniendo muche celulosa slfa (contenido de delulq;
sa alfa, 99,4 %, grado de polimerizacidén, 750). La alcslinizacién
de la celulose se resliza eon 260 1 de lejfa de 202 (contenido de
WaOH 240 g/1), a la gue se han agregado 400 omS de aceite de ricino
sulfonado y 1,2 kg de carbonato sédico. Después de mezclar bien fn_
timamente se calienta a 402 la celulosa alcalina durante hora y

media despu€s de enfriar a 188, ge sgregan 248 1 de agua y 16 1 de
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sulfuro de carbono y todo se sulfure & 18 - 202 durente 90 minutos.
El xantogenato obtenido se disuelve, enfrianio, en una viscosa de
8 4 de celulosa y 7 % de NaOH, egregando agus disolvente durente
tres horas.

+ b La viseosa puede filtrarse e hilarse bien ( KW 100 ).

. Ejemplo /6/. En 320 1 de lejfa de sosa cdustica de 15 a
209, existentes en un depdsito agitador se introducen, despuls de
agregar 300 om® de aceite de rioino sulfonado, 100 kg de celulosa
al sulfito de confferas (contenido de gelulosa alfa 88,5 %, gredo

10 de polimerizacidn, 800). Despuds de mezaler bien se rooian sobre
la celulose alcalina enfriade a 15 20% ¥y continuando la mezala,

9 litros de disolucidn de agua oxigenada al 5 %; la mezcla se c&_ ]
lienta inmediatamente durante una hora a 45%. La ocelulosa alcali_
ne se enfria a 182 y despuds de agregar 33 kg de sulfuro de carbo_

156 no, se sulfure durante 8C minutos a 18 - 272, El xantogenato ob_
tenido, enfriando y agregendo en porciones ague disolvente:se di
luye en una viscosa gue contiene 8 4 de celulosa junto con 6,56 %
de NaOH. La viscosa tiene una viscosidad de 25 seg., filtra bien
( KW 70 ) y con bafio usual Mtller como bafic de hilatura 44 hilos

N de 20 a 25 Rim de resistencia en seqo.

Ejemplo /7/. Se introducen 75 kg de celulose normal al
sulfito de sonfferas para seda artificlal como se ha indicesdo en
el ejemplo 1. La celulosa aloaliniza dursnte dos horas & 20 - 352
con 410 1 de una lejfa de soss caistioa al 12 %, & la que se hen
25 agregedo 3 kg de persulfato amdnico y 1 kg de acelte monopol bri.
llant, menteniendo la temperstura & 202 durante la introduceidn
de la celulosa hasta que se mezcle bien la celulosa aleglins. Es_
ta celulosae elcalina se sulfura, después de enfriar de 35 a 189,
durante 90 minutos a 18 - 262 y enfriando y agregendo én porcié_
30 nes agus se diluye en una viscosa de 8,2 % ¥y 70 % de NaOH ( EW

:-:;,,M .
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49, visgosidad de hilatura, 20 seg.).

Ejemplo /8/. En une amassdore o un agitador horizontal
se introducen 320 1 de lejfa de sosa cdustica (240 g/l de WaOH,
temperatura 40%), en la que se han disuelto 2 kg de nitrito sgdi_
co 0 sulfuro sédico anhidro. Se mezcla bien todo. Marchendo el
agitador se introducen 100 kg de una celulosa &l sulfito de conf
feras pars sede ertificlal (contenido de celulosa alfe 88,5 %,
grado de polimerizecidn 800) en la lejfm. La mezela se ammesa bien
durante dos horas y la celulosa elcalina obtenida se sulfura du_
rante 80 minutos a 18 - 262 despuds de enfriar a 182 y agregar
55'kg de sulfuro de carbono. El xantogenato formedo, sgregando
en porciones sgua y enfriando durante dos hores, se diluye en una
viscosa que contiene 8 % de celulosa junto econ 6,8 % de NaOH. e

viseosa se filtra bien.

Le presente patente de Inveneidn, consta de las siguien_
tes reivindicaciones: | -

1. « Progedimiento para le obtencidén de viscosas bien £il_
trables y adecuadas para la produccidn de fibras artificiales,
oon mds de 7 % de celulosa de una relacién aloalina inferior e
1,0 por actuasidn de sulfuro de cerbono sobre celulosa algzlina,
caracterizado porque la celulosa slceeline obtenida por impregne
eién con lejfa de sosa oéuetica sin exprimir Ia lejfa alcaliniza
dore, se prepara de una celulosa aon un grado de polimerizacidén
de unoe 250 - 400 y la alcalinizaoidén se realiga aon una lejfa de
sose odustica al 16 - 26 % a temperaturas superiores a 182 y la

sulfuracién se efectda a 20 - 408,
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2. - Progedimiento segin la reivindicecién 1, oarac te riza_
do porque se emplea una le jfe alcalinizsdora conteniendo humectan_
tes, | |

3. - Procedimiento segin lo reivindicado en los puntos 1 |
y 2, caracterizado porque se emples una celulosa sinhét{ificar,
con un contenido slfa inferior a 94 %.

‘ 4., - Procedimiento segin lo reivindicado en los pmﬁtos

1l a 3, carascterigzado porgue sl emplear uﬁa celulosa de gr;.do supe_
rior de polimerizacidn, la celulosa aleaslins, antes' de la sulfura
cidn, se somete a una madurecidn previa, preferentemente a tevmpe_.
ratura aumentada. ‘

5. - Procedimiento segin lo reivindicado en el punto -4,
caracterizado porque sobre la celulosa alcaslina se hacen actuar
a temperaturas aumentadas, oxidentes o reductores.

6. - Progedimiento segin lo reivindicaio en el punto 5,
caracterizado porgue los oxidantes o reductores se agregan a la

lej{a alcalinizadoras o en disolucidén acuosa se rosian sobre la

-celulosa elcalina.

7. « Progedimiento para la obtencidn de viscosas bien ril_
trebles y adecusias para la produceidn de fibres artificiales -

Segin se desoribe y reivindica en- esta memoria desoripti -
va. '

Lg cual consta de diez hojas, foliades y escrites a méqui_

na por una s0la de sus cares.

Medrid, a=Z SEP. 195
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