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MEMOCRIAR DESCRIPTIVA

que se mcompafie & la solfcitud de una patente de invenaién por

veinte sfios en Espafia, por: " Procedimiento part la obtencién

de viscosa partiendo de celulosa de pino ", & Favor de la r.s.

Phrix-Werke Aktiengesellschart, residente en Hamburgz, 36 (ale-

mania) Eeplanade, Z6m.-

Bn la obtencidén de viscosa se impregna la celulosa ocon le-
jfe alcalina y en general después. de ung llameda maduracidn

previa, esto es despuas de un almacenaje algo largo de la celi~

-]

losa alcoaling Al aire y temperatura elevada, se convierte en
5 xantogenato de celunlosa por accidén de sulfuro de cerbono. Ls
maduracidn previa puede también reaslizarse por actuacidn de oxi-

dantes, que pneden incorporarse a la celulosa &2lcalina ya en le

miema obtencidn. Una celulose aloalina no premadurada propor-



10

15

0

&5

196090

Re=

ociona xantogenatos que se disuelven relativemente mal y propor-
oionen viscosas de une viscosidad sxtrasordinariemente slevada,
que practicamente no permitenhilarse.

81 este procedimiento conocide se intenta trasladario g la
obtencidn de vieccosas pertiendo de celulosa de pino o oconfferas,
que se hza obtenido por el procedimiento del sulfato, entonces
8¢ comprueba sorprendentemente que solo incompletamente se lo-
gra una viscosizaoidn. Ciertamente la celulosa convertida en ce-
lulosa glcaling y previamente madursda se transforma oomoc de or-
dinario, con sulfuro de carbono, pero la disolucidn del xantoge-
nato'obtenido ofrecs diticultades extraordinarias. & pessr de
mezolar intim{simamente &1 xentogenato oon 1ls lejfa disolvente
8e comprueban.en la viscosa obtenids muchas porciones no disuel-
tas, la viscoss presenta trozos de ribras y fibras solo incomple-
tamente disueltas y ruertemente hinchsdas. ‘

Una viscosa de esta olase no se deja practicamente filtrar,
pués los filtros después de breve tiempo se obstruyem., Por eso
en los cfroulos especizlizados ha cundido la opinion de gue una
celu}osa de conf{feras obtenida por el método del sulfato, no se
presta para la obtencién de viscosa.

Ahora bien de modo sorprendente se he descoubi erto que se
logra eonvertir féoilmante en viscosa celulosa de pino obtenida
por el método del sulfato ouandd el grado de polimerizacién de
la celulosa, antes de sotuar la lej{a alcaling se rebaja & un
grado Qué determinado por los métodos ususles, se encuentra
aproximadaente en el orden de magnitud de 600. Propiamente no
puede lograrse el miemo resultado por prolongacidn de la medures
Previa de la celulosa gloalina ya acabada, método, que como ge

8abe, provooa también una reduceidn del zrado de polimerizaoidnm.

Mientrae que una celulosa tratada ae antemano eonveni entement e
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oon grado de polimerizacidn reducido suministra exeelentes visco-
sas homogéneas y que en nande ceden a los productos obtenidos de
otras celulosas, por efsmplo de celalbeas al gsulfito, las celu=
losae de »ino de srado elevedo de polimerizaeidn aun cuzndo se
prolonguen mucho la madurez previa, novproporoionan viscosas ho-
mogéneas bien hilables, aun eugndo la visocosidad de sctgs diso-
luciones puedz, realizendo convenientemente la maduracidén previa,
encontrarse por completo dentro ds los 1{mites ususles.

La reduccidn del zrado ds polimerizmoidn de la celulosa de
con{feras obtenida vor el método al sulfato, se reslizsa segun
ung forma preferidea de ejecucién del invento, del modo mas sen-
cillo por un tratamiento oxidante, especialmente por actuasidn de
oloro en disolucidn aloaslina. Bste método de traba jo 8e ha GOl
probado ger muy conveni annte a causa de que la celulosa antes de
8u elaboracidn en viscosa debe someterse & un blangueo, el cual
8e realliza generaslmente mediante disoluciones de hipoclorito al-.
calino. Segin el invento no basts, sin embargo, un eimple blan-
queo, sino Qué éste debe reslizarse de modo que al mismo tiempo
Se presente lg reduccidn perseguida del grado de polimerizaeidn,
ouidando, por motivoe econémiooa, que 8e deaintezren lag menos
porciones posivles de‘la celulosa en hemicelulosa o en combins-
oiones gompletsmente solubles, las cuales reducen el rendimien-
to y en clsrtas cirocunstencias perjudican la resicsiencia de las
fibras obtenidas de ls viscosas.

Los mejores resultados se obtiensn realizsndo el blangueo
en un proceso de cuatro etépas, como en prineciplo se hacs con
el conocido procedimiento Thorne-Bellmer. Aqul las diversss eta-
psa deben prolongarse o las temperaturas de tratamiento deben
ajustarse de modo que se alcance el grado requerido de polime-

rizscidn.
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Ios siguientes sjemplos exXplicaréan el rrocedimiento:

Bjemplo 1

Se emples una celuicsa de pino al sulfato, la cual después
de lg coccidn se blangned brevemsnte con sguas de clorc y presen.
tabe un zrado de polimerizacidn de préximsmente 1.050. 100 kg.
de esta celuloaa cus posee una viscosldad al cobre de oP &0,
ge aloalinizen con 1500 kg de lejfa de sosa cdustica al 18 %
durente 60 minutos, se exprime inmedlatamenie & 80C kg. y se
desfibra. 1La celulosa alcaling se medura dﬁrante 48 horas a 232
y entonces aloanza uns viscosidad Ou de op=5. La celulosa aloa-
lina premadurads se sulfura con 35 % C3, (refsrido a la celulo~
8a) y se disnelve en una viscosa de 8 % de celulosa y 7 % de
NaOH. La visco®a tiene una viscosidad de 40 seges y presenta mu-
chee partfoculss no uisueltses, como trozoa de fibra, flbras hin-
ochadss y oartfoulas indefinibles de suciedad. La faoultad de

filtracidn de este viscosa es muy male y por el método del Fac-

'grupo da un Kw=350.

Ejemplo &

Une celulosa de pino obtenida »nor el método al sulfato se
somete a un blanqueo durante 4 horas con agus de cloreo, lejfa de
sosa caustica e hipoalorito 884100, #n la primera Tase el mate;
rial en una cubé ae agitador se pone con agua & una densided de
3-6 % y se trata con 2-2,5 % de cloro, oalculado por el material
8000, a tempersturas de 20-262 durante unos 45 minutos. ¥l cloro
puede 1ndorporarse del mod mas sencillo en rorma de agua ae 6lo-
ro, Que contlene aproximadzmente 5 g de cloro por litro. El pH
de la disolucidén se ajusta a unos 2-3.

bespués de este tratamiento se separa el materigl del

agua de cloro por iiltracidén y después de un lavedo intermedio

oon agua, llega a un reciplente mezelador, en el que se pone a
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una densidad de 3-7 ke mn este recipiente mezclador tiene lugar
la actuacidn de una lejfa de sosa odustica ouya concentracidn
sea de 1 % de NaOH, referido al material seco. 51 tiempo de tra-
tamientvo 8e caleule en una hora proximamente.

Bl material tratado por aloalis se priva lo mas posivle
de la Lejie de sosa caustica, por ejemplo en un filtro celular
y después de breve lavado con agua, S8e pone a unea densidad de
14-18 %. Bn esta forma el materisl se trata en otro depdsito
mezolador durante préxiumamente 2,6 horas az la temperatura del
looal con una disolucién de hipoolorito sddico que contiense
1-1,5 % de oloro astivo. sn lugar de la disolucidén de hipoclori-
to 86dico puede también utilizarse uns disolucién de hipoelorito
caleioo que rresente la misma concentracidn an cloro activo. X1
PH de la disolucidn es de unos 8-10. |

Después de riltrar y lavar nuevauente, llega ror 11t imo
el material s un molinc bdlanqueador, en el gque se ajusté una den-
gidad de 6 % y aquf a temperaturs algo elevada de unos 40-45°
se blanques definitivemente eon una disolucidn de hipoolorito
sddieo, o célelco qus contenga 1-1,%3 % de oloro activo. Las
concéntraciones de cloro se refieren siempre al materigl abso-
lutamente seco. lLa durécién del blanqueo definitivo se regula
gegin el tono.ae color perseguidc y segin el grado de polimeri-
zaoidn. Dura umes 6-8 horas y debe ejecutarse de modo Que el
grado de polimerizacién del material definiti vamente tratado se&
de unos 60Ce.

Bl material as{ tratado se lava luego, como de ordinario,
ge desacidifioca y se lava definitivamente.

100 kg de una celulosa de »ino al sulfato tratada previge

mente de ecte modo y que presenta uns vicscosidad &l cobre de

oF 10,5, se &loalinizan como en el ejemplo 1, durante 16 minutos
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con 1500 kg de lejfa de sosa caustioca & 18 %, se exprimen luego
hasta 200 kg y 8e des fibran. Le premsiuracidn de la celulosa gl-
caling se acorta a 18 horas, con lo que se llega de nuevo s unsa
celulosa aloaline de oP=5. Bl ulterior tratamiento se realiza
oomo en el ejemplo l. La viscosa resultante carece de fibras
y es clara. E1 KW 2e dstermina con 46.

Los dgtos textiles de los hilos obtenidos de esta viscoea
no se diferencism en nads de los datos de una fibra artifioisl
preparada de igusl modoc con celulosa al sulfito para seda arti-
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La presente patente de invencidén comprende las siguientes
reivindicaciones:

l.~ Procedimiento para la obtencidn de viscosa partiendo
de celulosa ae pino obtenida por el método'al.sulfato, carsate~
rizado poraque la celulosa, antes de su alcalinizaoién, Se lleva
& un grado de polimerizacidn inferior aproximadsments a 610.

2e~ Procedimiento segin lo reivindicado en el punto 1,
caréaterizado porque la reduccidn del grado de polimnrizaoién
de la celuloss se efecotia por tratamiento con disoluciones de
hipsalorito aloczlino.

Be= Procedimiento para ls obtancidn de viscosa partiemdo
de celuloza de pinc.

Segiin se describe y reivindioca en la presente memoria des-
oriptiv#. _

Consta esta memoris de siete hojas folladss y esorites

& méquina por uns sola de sus caras.

Madrid, a 11 de Enero de 1951.
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