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MEMORTIA DESCRIPT I‘chfgg)(;ss
sobre: <%

"Mejoras introducides en el objeto de la patente prinéipal

"ne 186.948,concedida en 16 de marzo de 1949, sobre:

"PROCEDIMIENTO PARA LA FABRICACION DB HILOS Y FILANMENTOS

YARTIFICIALES PARTIENDO DE VISCOSA™M,

b4 ]

SOLICITANTES: COURTAULDS LIMITED, residentes en

16 st. Martin's~le-~Grand, LONDRES, Inglaterra.

EmEESETIIEREs

Este invento se refiere a la fabricacidn y
obtencidén de hilos, filamentos, hebras y andlogos artifi-
ciales, -~ a continuacidn denominados hilos -~ partiendo de
viscosa, 7

En le fabricacidn de hilos artificiales partien-
do de viscosa, esta se expulsa a travds Ge una boquilla o
tobera al interior de un bafio coagulante que contiene
deido sulfurico y una o md€s sales metdlicas. ILos hilos
ge retiran del bafio coagulante y, por medio de gulas para

los mismos se hecen pasar sobre uno o més apoyos, o
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blen dichos hilos se dirigen a uno o mds dispositivos de
almgcenamiento y avance del hilo, en los que se tratan con
1fquidos acuosos adecuados, A causa de las reacciones que
ge desarrollan durante la coagulacién y el subsiguiente
tratamiento de ios hilos se forman substancias insolubles

que los hilos arrastran y que tienden a formar depdsitos
duros sobre las gufas, apoyos y dispositivos de avance de

los hilos, en grado tal gue la fabricacidn ha de interrum-
pirse con frecuencia para practicar operaciones de limpieza
con objeto de evitar que los depdsitos estropden el hilo, .

En le memoria de la patente norteamericana n® 2,394,519, se
ha propuesto ya expulsar la viscosa al interior de un bafio
coagulante acidulado gue contenga un aceite de petroleo emul-
gionado, insoluble en el liiquido, ¥y cue forme un barro con
las impurezas del liquido coagulante y tiende a impedir la
formacidén de depésitos perjudiciales, no solo en y sobre

lag boguillas sino tambien en los demds elementos del
aparato, En le menoria de la patente norteamericang 172
2+.326.150, se ha propuesto almacenar el hilo continua pero
tewporalmente en forma de una hélice en condiciones tales

que las substanclas tiendan a depositarse en el dispositivo
de avance del hilo en forma de incrustaciones, impidféndose %
la formacidn de estas por tratemiento del hilo, en el dispo- }
gitivo de avance del mismo, con una substanciz oleaginosa,

En la memoria de la patente Espafiola ne2 186,948, se describe

un procedimiento pers la febricucién de hilos y filamentos
artificiales partiendo de viscosa, en ol que cl bafio coazu-
lante o un lfguido de tratamiento cue contiene feido sulfirico
una o més sales metdlicas y un aceite, contiene tambien un

agente emulsionadpr para el aceite, gue comprende un éter
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poliglicdlico obtenido haciendo reaccionar de 2 a 12 nols,
de dxido de ctileno con 1 mol., de un alcohol graso de cadena
lineal que no tenga menos de 10 dtomos de carbono en 1la
cadena, En la memoria de la patente espaiiola ne 187,082 se
describe un procedimiento para la fabricacidn de hilos y
filamenﬁos artificiales partiendo de viscdsa, en el que

el hilo, después de abandonar el bafio coagulante, se trata
con un aceite gque contenga un compuesto soluble en aceite

y de catidn activo,

El objeto de este invento es facilitar mds aun
la obstruccidn a la formacidén de Jepdsitos pétreos en las
gulas , apoyos o dispositivos de avance del hilo, ¥y realizar
la lubricacidén de éste durante su fabricacidn,

Este invento comprende un procedimiento para
la fabricacidén de hilos artificiales, partiendo de viscosa,
expulsando ésta al i?terior de un obaflo coagulante acuoso
que contiene un 4c¢ido y una o mds sales metdlicas,en el que
el hilo, despuds de salir Gel baifio coagulante, se trata con
una solucidén de un aceite que contenga un ester poliglicdlico
de un fcido graso de cadenz linealcon . no menos de 11
dtomos de carbono en lau molécula, o un &ter poliglicdélico
obtenido haciendo reaccionar de 2 a 10 mols., de dxido
de etileno con una mol, de un alcohol graso de cadena
lineal que no tenga menos de 10 dtomos de carbono en la
cadena,

Adends del éster poligliecdlico o del &ter de
poliglicol, 1la soludidn de aceite puede contener tambien
un compuesto soluble en aceite y de catidn activo. En la
denominacidén "compuesto de catidn activo® se incluye un

compuesto que es por sf mismo catidn-activo, o un
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compuesto que, después de ponerse cn contacto con un deido,
por formacidn de sal d4 lugar a un compuesto de catidn
activo; el hilo arrastre dcido suficiente del bajio coagulan-
fe para dar lugar a la formacidn de sal, pero, si se deses,
puede tratarse el hilo con un lfyuido acuoso de preparacidn
que contenga dcido., Ia denominacidn "lfquido de tratamiento
o de preparacién" significa un lfquido que se aplica al
hilo después de retirarse éste del bafio coagulante.

El tratamientb con la solucidén de aceite
8e realiza en el hilo, con preferencia antes de la aplica-
cidén de un liquido acuoso de tratamiento que contenga
dcido sulfvrico y una o mds sales metdlicas , Si se Gesea,
le solucidn de aceite de acuerdo con este invento, puede
aplicarse al hilo antes y tambien despuds de la aplicacidédn
de un liguido acuoso de tratamiento.

Este invento puede usarse convenientemente en
un pfoaedimiento en el que los hilos, despuéds de abandonar
el bafio coagulante acuoso, se tensan mientras se hallan
sumergidos en un bafio acuoso de #cido diluido,caliente, por
ejemplo tal como se describe en la memoria de la patente
Inglesa ne 467.%500. Con tales procedimientos, el tratasmien-
to con la solucidn de aceite se aplica preferiblemente antes
de que el hilo penetre en el bafio de 4ecido acuoso diluido
vy caliente , Ademds de aplicar la solucidn de aceite
directamente al hilo, puede ser conveniente afiadir uns
cantidad de labolucidn de aceite al recipiente de consgerva-
cidn que contiene el baflo acuoso de fcido diluido y caliente,
La cantidad de solucién de acelte afiadida, puede ser del
érden de 10 gramos por kilogramos de hilo hilado, ILas

impurezas de azufre se acumulan en formas de barro blando en
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el recipiente de almacenaje.

Al aplicar el procedimiento de este invento,
la golucidn de aceite se deja preferiblemente gotear sobre
el hilo, mientras &ste pasa por encima de un apoyo o de
un dispositivo de avance, por ejemplo, una fileta de avance
del hilo. ILa tendencia que puede presentar la solucidn
de aceite a obstruir los tubos de goteo por medio de los
cuales se aplica, puede eliminarse manteniendo la solucidn
caliente, por ejemplo, a una temperatura de 40 a 502 C. en
el recipiente de almacenaje, y eliminando cualesquiera impure-
zas sdlidas por filtracidn o colado de la solucidn durante
su paso desde el depdsito de almacenaje a los tubos de
goteo.

Aunque en la prdctica, por razones econdmicas y
para utilidad general, el aceite empleado es un aceite
mineral tal como el conocido con el nombre de "aceite blanco"
la denominacidn "aceite" se utiliza en esta Memoria para
abarcar aceites lubrificantes minerales o aceites grasos
no-gecantes,por ejemplo aceite de oliva, o ceras lfquidas
tal como aceite de esperma.

Los ésteres o éteres poligliedlicos usados de
acuerdo con egte invento, han de ger completamente solubles
en el aceite, y, ademds, han de poder emulsionar el aceite
en presencia del deido sulfirico y de las sales metdlicas
arrastradas por el hilo desde el bafio coagulante, o aplicadas
al hilo desde los lIguidos acuosos de tratamiento. Son
ejemplos de ésteres poliglicélicos adecusdos, el laurato
trigliedlico y el oleato tetraglicdlico. Entre los ejemplos
de éteres poliglicdlicos apropiados figuran el lauril-éter
triglicdlico y el cetil-dter pentaglioélico.
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Los ejemplos de compuestos adecusdos solubles
en aceite y de catidn activo que pueden usarse en la aplica-
cidén del procedimiento a que este invento se réfiere, pueden
egcogerse de las clases sgiguientes:
135. 1 - Productos de condensacidn de la férmula
general: R - (O - (NH02H4)n - NH2 en la que R es un
grupo hidrdéfobo de cadena lineal con no menos de 10
dtomos de carbono en la cadena , y n es un enteroc de
1l a 5. Estos compuestos se obtienen condensando un
140. dcido graso de cadena lineal con una poliamina
alifdtica,por ejemplo, condensando 1 moi. de dcido
o0léico, estedfico o palmItico, o una mezcla de
’ estos dcidos, con 1 mol. de dietileno-triamina,
trietileno-tetramina o pentaetileno-hexamina, o una
145, wezcla de las poliaminas, = unos 1802 ¢, durante
| tres hores.

2 - Productos de condensacidén de la fdérmula
genergl:
R'
H ) ﬁ% X
42\
Rll
en la que R es un grupo hidréfobo de cadena lineal

150, | R - 00 - (NHO,

con no menos de 10 dtomos de carbono en la cadena, n

es un entero de 1 a 5, R* y R" son grupos alcohilo,

por ejemplo grupos metilo o etilo, X es un anidn,por

: ejemplo ol ’ Br- o HSD4—. Estos productos de conden-
sacidn pueden obtenerse alcohilando los productos de
condensacidn de £cidos grasos de cadena lineal y
poliaminas alifdticas tal como se indica en la clase

160. l, por iratamiento con un haluro alcohIlico o un
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sulfato dialcohflico,por ejemplo ,sulfato dimetflico
o0 dietflico, a unos 162 (.,

3 = Productos de condensacidén obtenidos haciendo
reaccionar un £cido graso de cadena lineal con no
menos de 10 4tomos de carbono en la cadena, por
ejemplo dcido estedrico, con una alkanolamina, por
ejemplo, mono-etanolamina, y tambien los productos
obtenidos haciendo reaccionar esos productos de
condensacidén con un dxido alkilénico, por ejemplo
éxido etilénico, & condicién de que la proporcidn
de éxido de etileno se restrinja de modo que se
conserven las proporciones de solubilidad en aceite,

4 - Productos de condensacidén obtenidos haciendo
reaccionar una amine alifdtica primaria de cadena
linesl, por ejemplo octadecilamina, con un dgido
alkilénico, por ejemplo déxido de etileno, hasta que
ge forme un producto gue sea precisamente dispersable
en agua.

5 - Productos de condensacidén obtenidos haciendo
reaccionar una amina zlifdtica primaria de cadena
lineal con dxido de etilenc y alcohilando el producto
obtenido , por tratamiento con un haluro alcohilico o
sulfato dialcohflico, por ejemplo, con sulfato
dimetflico o dietflico., ILa férmula general de los
productos de condensacidn obtenidos, es:

Rl
R -111 - C,H, - (cH,0) - OH

e

X g

en la que R es un grupo hidrdfobo de cadena lineal

con no menos de 10 dtomos de carbono, R' y R" eon
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grupos alecohilo , X es un anidn,por ejemplo ¢1~ , Br
o HS0; , y n es un entero de 1 a 20; el valor de
1 n depende de la longitud de la cadena de R Yy es
necesario el aumento del valor de n ante un aumento
195. de la longlitud de la cadena de R, con objeto de obteneri
un producto soluble en aceite; por ejemplo, cuando R
tiene 12 4tomos de carbono, neslo 2 ycuando R tiene
16 dtomos de carbono, n es de 5 a 7.
En la fabricacidn de hilos artificiales de visco-
200. 8a de denier elevado, por ejempio un hilo de denier 1,180, con
500 filamentos » la formacidn de depdsitos pétreos en los
elementos de la mdquina de hilar con los que el hilo se pone
en contacto inmediatamente despuds de abandonar el bafio
coagulante, es especialmente rdpida, de modo que tiene un
205, valor especial el tratamiento del hilo en el primero y
gegundo apoyos o dispositivos de avance de aquel, con la
solucidn de aceite de acuerdo con este invento,. ‘
El procedimiento a que.este invento se refiere
resulta especialmente Util en el proceso de hilado continuo
210. en el que el hilo se retira del bafio coagulante acuoso y
se somete sin solucidn de continuided alguna a varios
tratamientos én 1Iquidoiy al secado y arréllado en un
paquete . Cada tratamiento en lfquido se lleva a cabo mien-
trag el hilo pasa a 10 largo de uno o mds dispositivos
215, de sujecidén y avance del mismo, por ejemplo filetes o
devenaderas de avance de dicho hilo, Haclendo gotear la
golucidn de aceite de acuerdo con este invento sobre la
primera devanadera de avance del hilo cerca del punto
en el que el hilo penetra en la devancdera y ademds, con

220, preferencia, hacisndo gotear una nueva cantidad de solucidn
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de aceite sobre la segunda devanadera, las impurezas permane-—

cen blandas y son arrastradas por el movimiento del hilo ¥
los lIguidos de tratamiento, COnsiguientementé, las devana-
deras de avance del hilo permanecen prdcticamente libres 4de
depdsitos pétreos gue ejercerfan uns accidn perjudicial
sobre el hilo y precisarfan ademds operaciones de limpieza
frecuentes, y dificiles.

Los ejemplos siguientes aclarén egte invento;
los porcentajes y partes con en peso.
EJEMPLO 1 - Se expulsé viscosa, con presidn, a través de una
boquilla de chorros miltiples, al interior de un bafio
coagulante acuoso que contenfa 10% de deido sulfiirico,
18% de sulfato sdédico y 1% de sulfato de cinc, Se extrajo
el hilo del bafio coagulante y se hizo pasar sobre el extremo
debdmisidn de una devanadera de avance de aquel, en la que
ge traté inmediatemente dejando gotear sobre 61, a razdén
de 0,3 cc. por minuto, una solucidn al 5% de oleato de
tetraglicol en un aceite lubricante mineral poco denso,
empleando un chorro capilar. El hilo se hizo pasar a una
segunda devanadera de avance del mismo en la que se tratéd
con un nuevo goteo de aceite idéntico al aplicado & la
primera devanadera de avance. Ademds, el hilo se rocid
con un liguido acuoso de tratamiento que contenia 1,5% de
deido sulfurico, 5% de sulfato sédico y 0,2% de sulfato
de cinc. El goteo de aceite aplicado = las devanaderas
primera y segunda, impidié la formacidén de depésitos duros

en las mnismas,

EJEMPLO 2 ~ Se prepard hilo de raydn viscosa, del modo descri-

to en el Ljemplo 1, pero en lugar de la solucidn de oleato

tetraglicélico en aceite, se empled pars tratar el hilo
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una solucidn de 3% de lauril-dter triglicdlico en un aceite
lubricante mineral de baja viscosidad, en la proporcidn de
0,5 cc. por minuto. ILas gotas de aceite impidieron la
formacidn de depdsitos duros en todas las narses de aparato
con las que el hilo se puso en contacto despuds de abandonar
el bafio coagnlante, aun e¢n el caso de hilos de denier elevado,
por ejemplo, de denier 1.650 o 2.200.

EJEMPLO 3 - Por medio de una devanadera de avance del hilo
ge extrajo del befio coagulante acuoso hilo de rayén viscosa,
Sobre el hilo, al pasar por la devanadera, se hizo gotear, a
razén de 0,2 cc, por minuto, una solucién de aceite blanco
que contenia 2,5% de cetil-&ter-tetraglicélico y 1% de
laurato IS-dietilamino-etilico. El hilo se hizo pasar a
través de un bafio dcido ,acuoso, diluido y caliente gue
contenla de 0,5 a 4% de dcido sulfurico, de 1% a 12¢ de
sulfato sédico y de 0% a 1,5% de sulfato de cinc y se
sometid al tensado, como se describe en la memoria de la
patente inglesa n® 467.500. EL hilo que salfs del bafio
dcido, acuoso, diluido y caliente , se recibfa en uns
devanaders de avence del hilo en la gue se trataba con

un goteo de aceite idéntico al aplicado a la primera
devanadera de avance del hilo, Ia aplicacidn de las gotas
de aceite a las devanaderas primers y segunda impidieron

la formacidn de depdsitos sobre ellas y las siguientes;

las impurezas de azufre permanecieron blandas en el bafio
dcido, acuoso, diluido y caliente y en los lfquidos de
tratamiento siguientes. ¥l hilo obtenido era de denier
1,650.

LJEMPLO 4 - Por medio de una devanadera de avance del

hilo, se extrajo del bafio coagulante acuoso hilo de rayén
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viscoasa, SObré el hilo, al pasar por la devanadera, se hizo
gotear, a razén de 0,2 a 0,3 cec., por minuto, una solucién de
aceite blanco gue contenfa 2% de cetil-eter triglicdlico
Yy 2% de laurato ﬁ—dimetilaminoetflico. El hilo se tensd
como se describe en la memoria - de la patente inglesa N2 467500,
durante su paso a través de un bafio dcido, diluido y caliente
que contenfa de 0,5 a 4% de dcido sulfurico , de 1 a 124
de sulfato sédico, de 0 a 1,5% de sulfato de cinec, y 10
gramos por kilogramo de hilo hilado de una solucidén en
aceite de la misma composicidén que la aplicada a la devana-
dera. El hilo que $a1fa del bafio deido , diluido y caliente,
se recibfa en una segunda devanadera de avance del hilo en
la que se trataba con un goteo ds aceite iééntico al aplicado
a la primera devanaders de avance del hilo, Ia solucidn
de aceite se guardaba en un depédsito de conservacidén a una
temperatura de 40 a 502 ¢, y se filtraba durante su paso
desie el gepdsito a los tubos de goteo, Ia aplicacién
del goteo de aceite a las devanaderas primera y segunda y
la adicidén de la solucién de aceite al bajio decido, diluido
¥y caliente, impidieron la formacidn de depdsitos duros en
aquellas partes del aparato con las que el hilo entraba en
contacto; las impurezes de azufre permanecieron en estado
blando y se acumularon en forma de barro en el depésito
de conservacién del bafio dcido, diluido y caliente. El
hilo obtenido era de denier 1,650 con 750 filamentos,
N O T A

Descrita suficientemente la naturaleza del invento,
asf como la manera de realizarlo en la prdctica, debe
hacerse constar que las dizposiciones anteriormente indica-

des son susceptibles de modificaciones de detalle , en cuanto
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no alteren su principio fundamental. Tapbien se hace constar

‘que el invento corresponde a una _Adicidh presentada en

Inglaterra , con feegé 11 de agosto de 1350, n® 19,986,
acogiéndose, por lo taﬁto, a log beneficios gque conceden los
Convenios Internacionales en vigor & siendo 1o gue constituye
ls esencia del referido invento y por lo que se solicita ‘
Primer Certificado de Adicidn en Bapafia: "Mejoras introdué-
cidas en el objeto de la patente principal ne i§£,94§,
concedida en 18 de marzo de 1949, por "PROCEDIMIENTO PARA

LA FABRICA&ION DE HILOS Y FITAKENTOS ARTIFICIALES.PARTIENDO
DE VI3COSAY; caracterizdndose por lo siguiente: N ,

. R 12.= Mejoras en el procedimiento para la fabrica-

cién de hilos y filamentos artlflciales prartiendo de viscosa,

‘objeto de la patente principal, caracterizadas por expulsar-

se viscosa al interior de un bafio cosgulante scuoso que
contiene un deido y une o uds sales metdlicas, y porque el
hilo, después de sbandonar el bafo de coagulacidén, se trata
con una solucidn de un aceite que contiene un éster poliglicd-
lico de un 4¢ido graso de cadena lineal con no menos de 11
4dtomos de carbono en la molécula o un &ter poliglicédlico
obtenido haciendo reaccionar de 2 a 10 mols., de dxido de
etileno con uns mol., de un aleohol graso Ge cadena lineal
eon no menos de 10 dtomos de carbono en la cadens.,

2¢.= Mejoras , segin 1o especificado en la reivin~
dicacidén 18, caracterizado porque la solucidn de aceite
contiene tambien un. compuesto soluble en aceite y catién-
activo.

3% _= Mejoras, segun lo especificado en la reivin-
dicacidn 1é o 28, caracterizadas porque la solucién de

aceite se aplica al hilo antes de la aplicacién de un liqgiGB
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acuoso de tratamiento que contiene dcido sulfirico y una o
mgs sales metdlicas.

42,= Mejoras, segin lo especificado en cuslquiera .
de las reivindicaciones l& a 38, caracterizado porque la
gsolucidn de aceite se aplica al hilo antes y despuds de la
aplicacién del lfquido acuoso de tratamiento,

52.= lMejoras, segun lo especificado en cualguiera
de las reivindicaciones 12 a 48, caracterizadaé porgue
la solucidn de aceite 8e gplica al hilo antes de que este
se‘someta a tensién en un bafio 4cido, diluido y caliente.

62,= Mejoras,segun lo especificado en la reivindica-
cién 58, caracterizadas porque la solucién de aceite se afiade
tambien al baefio Z£cido, diluido y caliente,

7¢.= Mejoras, en el objeto de la patente principal,
caracterizadas porque se expulsa de modo contfnuo viscosa
al interior de un ba’o coagulante y por someter el hilo
asf formado, sin solucién de continuidad alguna, a una
serie de tratamientos y al secado y enrollado en un paquete,
¥ porque el hilc despuds de salir del bafio coagulante se
trata con una solucién de un aceite que contiene un é&ster
poliglicdlico de un dcido graso de cadena. lineal con no
menos de 11 dtomos de carbono en la molécula, o un &ter
poliglicélico obtenido haciendo reaccionar de 2 a 10
mols. de 6xido de etileno con uns mol. de un alcohol graso,
de cadena lineal con no menos de 10 £tomos de carbono en
la cadena,

82,= liejoras, segun lo especificado en la reivin-
dicacién 78, caracterizadas porque la solucidn de aseite
contiene tambien un compuesto soluble en aceite y catién-

activo,



375.

380,

Q2,= MejJoras, segun lo especificado en la reivin-~
dicacidén 8e, oaracterigadas porque la solucidn de seceite
contiene cetil~-éter tetraglicdédlico y laurato beta-dietilamino-
etflico.

102,= Mejoras segun lo especificado en la reivin-
dicacién 12, substancialmente tal como se describe en la
presente memorila , y con referencia a los ejemplos anterio—
res,

lle,= Mejoras introducidas en el objeto de la
patente principal ne 186,948 concedida en 16 de marzo de
1949, sobre: "PROCEDIMIENTO PARA LA FABRICACION DE HILOS Y
FITAMENTOS ARTIFICIALES PARTIENDO D® VISCOSAY; tal y como
queda substancialmente descrito en la presente memoris,
que congsta de catorce hojas escritas a mdquina por una sola
cara. )

Madrid,
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