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P " UN PROVEDIMIENTO PARA MEJORAR LAS PROPIEDADES

D LA CELULOSA REGENERADA ",-

El presente invento se refiere al tratamiento de
ﬁateriales textiles celuldsicos, y méds particularmente a unfr
nuevo método de mejorar la resistencia al encogimiento o me-
jor didho, 1la estabilidad dimensional, la resistencia en hi-
medo y otras propiedades de los mismos.-

Las telas tejidas, de punto o fabricadas de otro



pueden menoscabar realmente otras propiedades o comunicar al
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modo a partir de hilos celuldsicos de celulosa regenerada
se caracterizan por su pronunciado encogimiento en los lava-
dos reiterados. Adem&s, estos mabteriales poseen una resis-
tencia en hémedo que es apreciablemente menor que la resis-
tencia en seco. FPara vencer estas caracteristicas indesea-
bles, se han propuesto muchos métodos de tratar el hilo o el
tejido hecho con él.-

Ademés de las diversas mejoras en la estabilidad
dimensional y en las propiedades de resistencia en himedo
obtenidas por estos diferentes tratamientos, se han logrado
a wenudo mejoras en propiedades textiles asociadas, ‘Tales
como resistencia a la formacién de arrugas, resistencia a la
abrasién, tacto, y similares. El tratamiento ideal, por su-
puesto, seria uno que efectuara los resultados deseados para
todas estas diversas propiedades sin comunicar efectos pos-
teriores indeseables al material. Sin embargo, aunque algu-

nos tratamientos dan resultados excelentes en un aspecto,

material caracteristicas indeseablesg.-

Con respecto a la celulosa regenerada, especialmen-
te cuando esta preparada por el procedimiento de la viscosa,
uno de los problemas mas importantes es el de la estabilidad
dimensional. Aunque se sabe que un tratamiento con glioxal

tal como el descrito en la Fatente norteamericans ndmero

2.436.076 puede usarse ventajosamente para hacer que loa n
teriales sean més resistentes al encogimieﬁto, se produce uns

pérdida de tenacidad inherente y una disminucién en los alar-



208136

gamientos en himedo y en seco. Una explicacibn de esta re-
duccidn en el alargamiento es que los enlaces transversales
que se forman entre las macromoléculas de celulosa adyacen-
tes son tan cortos que la estructura resultante es demasia-
do rigida. 4si, puede verse que aun cuando el tratamiento .
con glioxal es satisfactorio bara readucir el grado de encogi-
miento, produce también un cambio indeseable en las propieda-
des fisicas del tejido que se eatd tratando.-

ror consiguiente, un objeto de este invento es el
de crear un método parfeccionado para el tratamiento de ma-
teriales celuldsicos por el cual la tendencia de estos mate-
riales a encoger al ser mojados se reduce de modo marcado
mientras que, al mismo tiempo, no se perjudican las propie-~
dades fisicas del material as{ tratado.-

Un objeto especifico de este invento es el de tra-
tar materiales celulésicos con una solucidn dilufda, débil-
mente 4cida, de un disldehido de cadens larga, que tiene con
preferencia cuatro A4tomos de carbono entre los dos dtomos de
carbono terminales.-

La manera en la cual estos ¥ otros objetos y deta-
lles del invento se consiguen, aparecerd con mis detalle por
la siguientes descripcién.-

#1 dialdehido que se emples en la prictica de este
invento, se disuelve primero en un disolvente acuoso al cual
se afiade un acido orgénico débilmente.ionizable, tal como
4cido oxdlico, para que sirva como catalizador. il material

textil de celulosa Tegenerada, en forma de filamentos o teji-

" o



do, se trata luego por impregnacidn con esta solucidn, secan-
do a una temperatura menor gque el punto de ebullicidn del
agua, cociendo a una temperatura superior al punto de ebulli-
" ¢ibén del agua.- |

Un dialdehido satisfactorio es el -hidroxiadi-
paldehido, gue puede representarse como siguet

0 OH , 0

// / //

HO - (GEQ)B - CH - ¢ - H

La solubilidsd de la forma comercial de este dial~
dehido particular en agua no es bastante alta para dar solu-
ciones del orden de 1U%, pero esta dificultad ruede vencerse
usando un disolvente de aproximadamente 2/3 de agua y 1/3 de
dioxano.-

Los siguientes ejemplos servirén para ilustrar el

bresente inventos

EJEMPLO l.-

Se devanaron a mano madejas de 450 metros desde uns
torta sin secar de hilo de raydn de viscosa de 150/40 gin se-
car. &1 hilo sin secar se empled por dos razones:

1) la celulosa regenerada sin gsecar estd todavia en
"estado de gel" y es més reactiva que después de éecar, ¥y |
| 2) ééte seria un punto de aplicacién légico paraﬂin—
corporapidn en el proceso de la viscosa Para la produccidn de

ﬁOI‘taB [ Sand

Se prepard una solucién de tratamiento que contenia
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aproximadauente 8% deQC -hidroxiadipaldehido y 0,6% de 4cido
oxdlico (catalizador) mezclando 147 grs. de una solucién

- acuosa al 55% deCXf ~hidroxiadipaldehido con 300 mls. de
dioxano y diluyendo este hasta un volumen total de 1000 mlis.
con agua que contiene & grs. de dcido oxélico como cataliza-
dor. El dioxano impidid la precipitacién de un material blan-
co gomoso cuando se diluye con agua.-

Las madejas himedas se impregnaron durante 5 minu-
tos en esta solucidn de tratamiento a 50 - 60¢ C., se centri-
fugeron durante cinco minutos, y se secaron durante 1l hora a
50 - 55¢ ¢, Las madejas tratadas secas, se cocieron luego
durante los tiempos y a las temperaturas mostradas a conti-
nuacidn, después de lo cual ge lavaron en una solucién de ja-
bén al 0,25% y Nap00z al 0,1% a 708 C., se enjuagaron hasta
que estuvieron libres de jabdén y &lcali, se sumergieron en
una emulsién de apresto al 1%, se centrifugaron de nuevo, Yy
finalmente se secaron 1 hora a 50 - 552 C. Después de acon-

- dicionamiento, las madejas se pasaron a carretes y se ensaya-

ron para la resistencia en seco y en himedo y para el alarga-

mientos:
Los resultados fueron como siguet
JMuestra. Coceidn. Propiedades.
ne ! Temp@ Tiempo iResist.! Resist. en! Alarg. en ! Llargife-
! len seco!  himedo | seco | himedo
control 177 92 2l,? 30,4
2 1109¢ 4 min, 199 113 15,6 15,2
3 1202¢ 3 min. 200 119 17,6 18,2
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EJELPLO 2=

madejas de hilo de raybn de viscosa se Ltrataron en
- la misma forma gue se ha descritp en el Kjemplo 1 salvo en
que las concentraciones delc*: ~hidroxiadipaldehido y el éci-
5 do oxdlico se variaron como se muestra a continuacidén. Kl
tratamiento de coccibén durd 3 minutos a 1208 C.

Los repultados fueron como siguet

Bolucién de tratamiento. Propiedades.
wuestraldldehidoldc.oxdlicolBes.!Res. | Alarg.secol Alarg.hidmedo!
. T e alaies 5 i
1 o 1 0,60 | 1451 58 | 14,6 | 13,4 i
2 i 3 ; 0,23 ; 189E 97 ; 17,9 % 17,9 |
. 3 : 4 : 0,30 i 197{ 107 i 17,8 i 18,6 i
‘ 4 ! & l 0,45 | 2031 109 | 16,8 l 16,4 l
.15 5 g 8 E 0,60 E 206E 114 ; 16,3 i .16,3 E
6 l 10 l 0,75 1 1991 105 | 15,1 ! 15 !
! ! | I ] | !
B JBMPLO 3.~

Una serie de madejas se trataron en una forma simi-

20 lar a la del Ejemplo 2 salvo en que se usdé un tratamiento de
coccidn de 4 minutos a 110¢ C. Los resultados fueron como si-

gues
,_‘ ~ Solucidn de tratamiento. Propiedades.
; MuestraldldehidolAc.oxdlicolRes.seco!Res.himedoldlarg.secoldlarg.hil
, ! l ! l ! ! _medo. !

25 1 { 0] i 0,60 i 158 : 59 ; 15,2 i 13,3

§ 3 i 0,23 i 191 i 104 i 15,4 § 17,1

3 l { 0,30 ! 195 | 102 | 15,8 t 15,7
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! | } ! ] !
| 6 ! 0,45 | 188 | 105 { l
I i | l ! )
l 8 { 0,60 | 202 | 113 { l
! l ! § | !
| 10 § 0,75 | 188 | 106 | !
I | ! ! 1 !

B8v BMPLO 4,

Una serie de madejas se trataron en una forma si-
milar a la del Ejemplo 12, salvo en que se smpled una solu-
cibn de tratamiento de glioxal en comparacidn con el -hi-
droxiadipaldehido. &Estas soluciones de glioxal se prepara-
ron de acuerdo con las enseflanzas de la Patente nofteameri—
cana nimero 2.436.076, Ejemplos 2, 4 y 6. A4sf, las tres so-
luciones que se usaron contenfan 180, 120 y 90 mls/L de una
gsolucién de glioxal al 30%, que en gracia a la conveniencia
se designaron con A, B y O, respectivamente. Para dar una ‘
comparacidn entre las condiciones de coccidn para estas solu-
ciones particulares y las condiciones de coccidn utilizadas
con la solucidn de tratamiento de ‘ﬂ—hidroxiadipaldehido, se
cocieron dos madejas para cada una de las soluciones de
glioxal. Una se cocid de acuerdo con las condiciones espe-
cificadas, wmientras que la segunda sge cocid a 1152 ¢. duran-
te 3 1/2 minutos.-

Los resultados se dan en la Tsbla giguientet




solucién de trgtamiento = Coccidn

Propiedades fisicas.

Hes o seco ltos. hilnedolAlarE, secoialarg. hfmedo!

! 1
i

wuesira! Meactivo! Uatslizadoxr! liempo-Temperaturs! Hinchazdm!
! I ] =

1 control ! no tratada w ! 11y d

i ! -1

2 -glioxall O,3w Acido ! I "

! périco. i ! -

i 0,60 deido | !

w oxélico ! 5 min. 1388 ¢ | 59 “

H i i .

3 B-glioxal! U,6m &cido ! ¢ i

I oxdiico ! 5 min. 1262 G 1 61 w

! ! | !

4 10-gliozal! 1w &cido ! ! !

! + oxédlico " ! 5 min. 1492 C 1 48 W

i l l ! !

5 la-gliozall U,3%p 4cido ! ! !

! l bdrico |1 ! !

! | U,6% 4cido | i !

i I oxélico. ¢ 3 1l/2nm. 115¢ ¢ ! S8 [

1 ] i { ]

6  id-glioxali U6/ Acido ! I |

) ” oxédlico. ” % 1f2m., 1152 C m 110 ¢

i ] i

7 1G-glioxald Lw Acido | ! !

| I oxélico. ! 3 1/2m. 1159 ¢ | 162 - i

| 1 i i H

3 igk de adit U,&m 4cido | ! 1

tpaldenido! oxAlico. | 4 min. 11062 C 1 77

! L

H H

n
\Ji

Bd B PLO 5,.

Una serie de madejas se trataron con9f -hidroxia-
dipaldehido en una forma similar a la del sjemplo 1°. Para
concentraciones de dialdehido al 6% y 8%, las madejas se

trataron con concentraciones de catalizador de &cido oxéli-

co de U,3, 0,6 y 1%, FPara cada variacién, se usaron dos'con-

aiciones de coceibn, de 4 minutos a 1102 ¢ y de % minutos a

1208 C.- : .

Los resultados fusron como sigues

163

131

134

a4

i
! !
89 1 20,9 4 24,6 !
! ! i
! i !
3 ] !
{ i !
By 1 12,5 + 11,6
[} 11 {
! i !
g2 1 15,2 1 14 !
! i i
i 1 !
72 l 9,1 ! 9,1 t
i i !
i i 1
! i 1
i i !
&7 w 18, 1 18,2
i i !
87 1 15,9 1 20,5 I
i 1 I
] ! . I
g ! 19,8 | 20,8 !
| 1 ]
! ! !
mz Lo boass |
| ! !

o o S 4 s b e Ame Eae Sam A Rk G ban G S Sam fam Ber Sase e Pe W

!
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.Goncentracién . Propiedades fisicas

ﬁuestra!Dialdg!Gatal;lﬂinchglRes.seco!Res.h&medolil.secolAl.hﬁmedoi

i hido :ggdor i z6n. i i i i. !
1 lcomtrol, no tra | ! ! ! !
ltada con i7101% | 181 ! 89 I 20,9 ! 29,1 !
4 min.coccidnl l | | ! !
I & 1102 C. | ! ! ! ! !
! ! ! ! ! 1 !
2 | 86 | O f 98 i 195 i 97 ;. 19,6 i 21,9 i
} ! !
3 1 6 | 0,3k i 84 i 199 i 105 i 17 i 16 i
| I
4 8 " § 86 : 203 i 112 i 17 i 17,5 {
N ! . . !
5 I & I 0,6 i 83 i 202 t 103 i 16,8 i 15,8 i
| l
6 ' 8 " i 83 i 199 i 106 i 15,7 i 15 f
! [ !
72 1 6 : 1 § 81 i 197 i 99 i 16 g 14,3 :
l ! !
8 ! 8 P i 80 i 199 i 10% i 16,2 5 15 g
1 [ !
con % min. coccidn! | ! ! ! !
a 1202 O. ] ! ! | ! !
! o 1 | ! ! ! !
9 | 6k i 0,3% | 87 i 194 i 99 I 16,6 i 14,6 i
| ! !
10 1 8 " 1 91 | 189 i 109 i 15,7 : 16,4 i
] 1 ! |
11 L 6 10,6 I 90 f 197 i 100 1 16,5 i 14,7 i
! | ! ! '
12 L8 0" i 8l i 195 { 101 i 15,4 i 14,1 i
! i
13 | 6 i 1 i 80 i 182 ! 91 i 14,8 § 13,4 i
! !
14 L+ 8 " 1 os8u 1 193 | 101 i 15,4 | 14,2 |
! ! | ! l ! ! !
! ! l ! ! ! ! ]

LJANMNPLO 6,-

; Una serie de madejas se trataron como se ha des-
crito en el &jemplo 12, con una solucién al 8% de % -hidro-
xiadipaldehido. Los catalizadores 4cidos orgénicos usados

fueron el &cido oxdlico, el Acido adipico, y el 4cido sueci-
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nﬁco. Las muestras se cocieron 4 mimutos a 1102 C.-

Los resultvados fueron como sigue:

{

1
i i I

!

Muestéai Catalizador | pH ininchgl FPropiedades fisicas
S i | z6n. lRes. secolres.hi!AksecéiAl
! l ! ! ! medo I ihig
i f ! [ ! ! | —
1 ! control | o106 | 195 | 97 f 22 §28,6
! l i ! !
2 10,34 4c. oxélico !1,98{ 86 i 203 : 112 i 17 fl7’5
1l !
3 50.35% do. adipico :3,44: 111 : 191 : o4 :21,6 }25,9
4 i0,70% c. adipico i;,;a: 107 i 189 | 96 121,7 !
I
5 il,lS% &c. adfpico 15,25i 99 i 192 | 9y :19,2 ;
| !
6 :0,28% ac. succinico;5,503 108 1 191 ¢ 91 119,7
I i { § !
7 :0,56% éc. succinicol3,18: 98 i 197 1 101 19,5 ‘
l l ! !
8 §0,94% 4c. succiniooiB,OE! 110 f 197 : 101 20,6
! !

EJEBEUPLO 7,-

Una torta de hilo de ray8n de viscoss de 150/40 de-
nieﬁs gque habfa sido purificads a fondo, pero no secada, se em-
ple& como reserva de alimentacibn, desde la cual se retiraron
cortas longitudes de hilo, se hicieron bPasar por una solucidn
de tratamiento, se recogieron sobre una bobina netélica, y se
secaron a 50¢ C,~

Se emplearon tres soluciones de tratamiento separa-
das, (4) agua, (B) una solucién al 8% de & ~hidroxiadipaldehido |
como se ha descrito en el Bjemplo 18, y (C) una solucién del
glio;al, como se especificd en el Hjemplo 42, de la Patente nor-

teaméricana nimero 2.4%6.076, en que 120 mls. de glioxal 30% y

- 10 -




6 grs. de Acido oxédlico se afiadieron a 1.000 mls. de agua.
Las soluciones de tratamiento se mantuvieron a 50¢ C,-

Bl hilo seco de la bobina metdlica se cocid en las
condiciones gue se muestran a cohtinuacién, después de 1o
-eual se determinaron las propiedades fisicas y el encogimien»

to residual, con los resultados siguientes¥

ﬁuestralSoluclén del Coceidn iﬁes. ﬁes.Ill.secol&l.humolEncogmto!

U & W

1 1 iedadeéffisicas. ! R

£tratgglentol 1empo-femgé.seso:hum°§

l
l ! !

| ] I
f A : : 191: 78! 11,1% 5 17,6% f 4,6% ;
: B : ‘5 min 1209@; 2071 102: 10,5 : 14,6 } 3,6 ;
f B : 6 min 12090; aosi 1075 9,9 ; 14,8 f 3,4 :
i ¢ : 5 min 12690: 192: 81: 10,7 : 17,2 : 4,6 5
: c : 8 min 12620! 188: 82: 10,7 f 16,4 : 4,2 {
! J ! ! !

BEJ EMPLO 8o

ladejas de hilo 150/40 ge trataron con una solucidn
al 8% de '<'~hidroxiadipaldehido, como se ha descrito en el
Ejemplo 1¢. Con este hilo se hizo un trozo de tubo de punto
entre dos secciones de hilo normal sin tratar de los mismos
deniers. Se intenté hacer una seccibn de punto correspondien~
te con hilo gque habia SldO tratado con glioxal como se ha des-
crito en el mjemplo 42, muestra 2, peroc este Altimo hilo ér
demasiado quebradizo para poder tejerlo a bunto, y por consi-~
guiente, no pudo emplearse paia la comparacién. La conetrac-

¢ibén de los hilos normal y de muestra se ilustra como sigues

-11 -
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— e o - — — [Fmp— p—

!Muestra | Concentracibén !
......... ! _— ——
| . | Largo ! dAncho | Superf. |
! | S L33 - i
l L o , !
13in tratar! 9,2% i 17,57 % 25 % :
! o |
{Tratado | % 1 13 % i 16,5% |
| | i |
R ———t e m B -1

Se hizo una comparacién entre una solucidn al 8% de
'19—hidroxiadipaldehido y una solucién de glioxal; ¢omo se ha
descrito en el Bjemplo 22, de la Patente norteamericana nime-
ro 2.436.075, en cuanto a la propiedad de reducir el encogi-
miento de una tela tejida. La tels empleada fué un rayén de
Fuji con las siguientes caracteristicast

vonstruceidn « + . o . . o 114 x 68

Ancho. « o o ¢ o s o « o+ o 115 cm.

Urdimbre . . . « . . . . . filamento raybn 100/60.

Premae « « « « ¢« + o « « o Traybn hilado 30/1.

En cada trozo de tela se marcaron dos rectingulos
concéntricos con una tinta textil resistente al lavado. Cada
trozo se tratd luego como sigue:

a) Lavado a mano en una solucibn caliente de jabdn
0,25%, enjuagado en agua caliente; ¥y exprimido el exceso de
agua, y luego

' b) impregna&o durante 15 minutos en la solucién de
tratamientd a 702 0, y expresidn a manoj

¢) la tela himeda se estird a sus dimensionés ori-

ginales sobre un armazén secador y se secd a fondo a 502 O3

- 12 -
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d) la tela seca se retiré del marco y se cocib

para "fijar" el aldehido, ¥ luego

ej lavado & mano en una solucidén caliente (500 ©)
que contenia 0,25% de jabbn y 0,l% de Nay003, enjuagado &
fPondo en agua caliente, y secado en estado relajedo sin ten-
sién, sobre una tela metdlica horizontal.-

f) Finalmente, la muestra seca, encogida, se plan-
ché (evitandovcualquier movimiento de deslizamiento de la
plancha), ¥y la superficie de referencia se midié de nuevo a
+ 0,8 mm. en 10 puntos en cada direccién. Bntonces se cal-
culd el encogimiento después del primer lavedo.-

Ei lavado, el secado y la medicién, como se mencio-
nan en e) y £) arriba, se repitieron varias veces a fin de
descubrir cuaquier encogimiento progresivo en el lavado rei-
terado.—

Las soluciones de tratamiento y las condiciones de

coccibn empleadas sobre las muestras en b) ¥ d) citedas fue-

55%, 6 grs. de Acido oxélico, y 300

mls. de dioxano a 1 litro con agua 13,5 min. 115¢ C

Tont
T-_‘-_—-I —————— Solucidn de tratamiento ] f—Goccién. i
1Muestra§ &TiempoLTemperatura i’
l ———————— -— - - " S o S i - b 3 . - %
i | | !
} 1 | control, saturada con agua solamente! 1
i i y secada sobre el marco l sin cocer !
| -l
| 2 } 120 mle. de glioxal 30% y 6 grs. de | !
l | 4cido oxélico dilufdo a 1 litro con | I
i i agua ’ 15 min. 1262 C i
i 3 i 147 grs. de ~hidroxiadipaldehido i i
I | ! !
l } l !
4 4 +

1
§
1
i
]
I
|

e cntin A o W e e S i o S — a————— e s e i i

- 13 -
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Después de las mediciones finales del encojiniento, se hicie~

ron ensayos duplicados de reisitencia a la rotura y de alar- M
ganiento total, gsobre la urdimbre y sobre la Yramna de omam“ "
iwuestra, usande tiras de ensayo cortadas exactaneute a m.muoa.‘ "
de snchura. Como quiera gue estas muestras habian encogide-en -
diferentes magnitudes, tenfan diferentes titulos de hilo ¥,

por consiguiente, reisitencias inherentes diferentes, adeuis
del posible electo guinico del tratamiento con aldehido. vada
valor de la resistencia se corrigié en cuanto al efecto del i
aumento en el titulo de los extremos del hilo, debido al en-
coginiento.—

Los resultados se den en la Tabla II. . |

TASTA  IL.

|suestralirataniento!

e wm e b B Ave Ge Gem G Ao #= 4

¥ncogimiento (%) x

incogilumiento (%)

X

Resistencia. XX

LAlargemiento
1

i 15T lavado | 292 lavado ! 3er Hm<mno_,

49.lavado

l

_cwu.meuwsm_mﬁv._GH@.~EHwEm_ucw_dha.pumam_ccww.H cHa._EHmEm_Ucm wcﬁm
4 Il l } i ]

mo lavado

1
I
i

Ensayada

stm_vcw._cwmwsduo_

i

BHmEm_cHaHava

Galculada |
_samam_ Urd.

%

n

s

=D
W
. .
U

——
pS
N
[

!
|
|
1
!
{
1
i
|
!

Nﬂ.w_

l

20.51

23

e g A 2 we b

v m

24.5 __mu.m_
1

21 1 18.5!
1 !

! !

! i

22 1 20.5!
i !

! 1

1
i
+ 4 + + + t
i | l i 1 1 | ! i { I [ i _ _

1 i agua mHQ.FM 4 ,mo +.pm q_ 7 _mcm_wm m_# 4 1 20, m_v Hm.mm 24 “ow .2118. mw 9
! { 1 " ! !

2 ¢ Glioxal “ S.91 3. H.HN Q_Ho #. 2.8 pHWQ_Ho ¢,N 8 i Hm.m.w 12 w 3.1 “ 14, m_HC ﬂw 3
! ! 1 ! i 1 ! ! v ! ! !
| of -hidro-! I i : _ _ ! ! : ) ! ] ! !

3 | xiadipalde! { | ! ' 1 ! 1 ! ! l :m B
! nido. 1132 m 5.1113.9111 S Stk EG_ 212.8 | 12,70 10.201 2.8 wpm Nwﬁ.n__ >
1 ) i l 1 i 1 1 !
i | ¢ i ! F _ ! i ! 1 ! ! ! !

x OChlculos basados aobre las dimensiones originales.

pod mmmwmﬂmWOHw a la rotura en Kga. por Tira de 2,5 ocm. .

Uslculada sobre la base de la telsa original por correceidn

del encoglaiento.-

- 14 —
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EJEMPLOC 10.-

Una serie de muestras se trataron en un método simi-
lar al del Ejemplo 92, salvo en quei
1) la tela se relajé durante el tratamiento a fin de
5 evitar cualquier debilitamiento de las fibras por la tensibn
excesiva gque habia sido necesaria para devolver el tejido hi-
medo a las dimensiones originalesj
2) Se extrajo el agua de la tela después del trata-
miento con aldehido, como se habia hecho en el tmftamiento del
10 hilo. Esto se hizo de modo que el contenido real de aldehido
fuera wés comparable con el del hilo tratado.- ’

Los resultados se dan en la Tabla siguientes:

- i o o 1 i AP i i S D o S SR A W A S ik S s S S i P T p— o — o — v —

1
i
1

|Muestra iResistencia a la roturai(l)i Alargamiento !
{ !
) | Urdimbre Prama ! I Urdimbre Trama l
I lSecoghﬁmedo!Seoo:hﬁmedol |8ecolhimedo!Secol himedo !
d [ { { ! 1 [ 1
i l-control fEB,Bi 9,2 i22,4i 12,65:~ ! 45%1 46% | 28%! 28% !
. | | ] ]
| 2-Glioxal 112,70 7,4 110,41 6,351 | 30 | 24 | 14 1 14 !
| . [ { I } - 1 [ ! I }
| 3 -hi- | | ! i P I ! ! i
| ‘droxiadi- ! | I ! l R ! ! { !
l paldehido.fgwji‘ 12 :JS.SB} 11,15{ { 41 1 3 : 20 1 .19 1
i ' - ! | !
P LT SRR N § - + + 4 4 —-—

(1) corregida en el sumento en Bl tftulo de los extremnos
del hilo debido al encogimiento.-
Por lo que antecede puede verse que en la forma preferida
25 de este invento, el raydn de viscosa es tratado con una solu-

eidn de aproximadamente 8% de \C -hidroxiadipaldenido. Esto
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no pretende limitar el alcance de este‘invento a este com—
puesto particular, sin embargo, porque se considera también
el tratamiento de celulosa regeneradsa con otrog di-aldehidos
que tengan cadenas de cuatro dtomos de carbono entre los &to-
mos de carbono terminales.-

&1 modo de aplicar el dialdehido 2l material puede
variarse ampliamente. Us particularmente deseable tratar
los filamentos mientras estén todavia en estado de "gel”, es
decir, antes de que se hayan secado una vez. Por consiguien—
ﬁe, el procedimiento tiene una utilidad particular en-siste-
mas para la fabricacidn continua de hilos de celulosa regene-
rada, por ejemplo, en un sistema del cardcter descrito en 1la
solicitud espafiola nlmero 194.513, en el cual ia solucién de
dialdehido pueden usarse con resultados &ptimos endl tubo 41—
timo del tratamiento y antes del secado. ﬂo obstante, este
invento puede aplicarse también al tratamiento de tejidos o
telas de punto hechos a partir de celulosa regenerada.-

Ha resultado preferible realizar el secado del ma-
terial tratado a unos 502 C. También es preferible’y ecbné-
mico separar mecdnicamente cualquier 1fquido de tratamiento
en exceso que pueda quedar sobre el material antes de este

secado. La operacién de cocciédn ha resultado tener el mayor

éxito a 110 - 1202 U, en tiempos de 5 - 4 mninutos. Los tiem-
pos de coccidn prolongados a las temperaturas de coccidn exce-
sivamente elevadas producen una reduccidn de la resistencia,
mientras que una coccidn insuficiente Ffracasa en desarrollar

la méxima resistencisa mecénica ¥y al encogimiento. Evidente-

- 16 -
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uente, los tiempos y temperaturas de coccidn son inversamen-
te proporcionales.-

Los ejemplos que se han dado anteriormente han mos-
trado el efecto de tratar celulosa regenerada segin es prepa-
rada por el procedimiento de la viscosa, pero se considera
que podrlian ser beneficiados otros tipos de celulosa regene-
rada, tales como rayén cuproamoniacal.-

La presente solicitud que corresponde a la presen-
tada en los HEstados Unidos de América con fecha 24 de Julio
de 1.951, bajo el nimero 238.399, se acoge a log beneficios
del articulo 51 del vigente Estatuto-Ley sobre Propiedad In-
dustrial .~

- N OTA -

Los puntos de invencién propia y nueva que se pre-
sentan para que sean objeto de ests solicitud de Patente de
Invencidn en kspafia por VEINTE afios, son 10s siguientes:

12.- Un procedimiento para mejorar las propiedades
de la celulosa regenerada, que comprende tratar la delulosa
regenerada con una solucidn acuosa que contiens 4-10% de un
dialdehido en el cual los dtomos de carbono terminales estén
separados por una cadena de aproximadamente cuatro Adtomos de

carbono y 0,3-1,2% de un catalizador de &cido orgénico, débilmen |

-17 -
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te ionizable, secar la celulosa regenerada asi tratsda a una
‘temperatura menor que el punto de ebullicidén del agua, y Co-
cer la celulosa regenerada seca a una tempseratura por encima’
del punto de ebullicidén del agua.-

| 20.- Bl procedimiento del punto 12, en el cual la
solucién de tratamiento contiene 4 - 10/% de ¥ -hidroxiadipal-
dehido.~ ‘

39.- El procedimiento del punto 12, en el cual la
solu@ién contiene aproximadamente 8% de V& -hidroxiadipalde-
hido.-

4@ ,.- E]l procedimiento del punto 12, en el cual el
catalizador de &cido orgénico en la solucidén de tratamiento
es &cido oxélico.- |

59.~ El procedimiento del punto 1¢, en el cual el
catalizador de 4cido orgénico en la solucibn de tratamiento
es aproximadamente 0,6% de 4cido ox4lico.-

62.- El procedimiento del punto 12, en el cual la
celulosa regenerada tratada se seca a una temperatura de unos
502 C.-

72.- El procedimiento del punto 12, en el cual la
celulosa regenerada seéa se cuece a una temperatura de 110 -
120¢ C. durante aproximadamente 3 - 4 minutos.-

88,~ El procedimiento de mejorar las propiedades
de la celulosa regenerada, que comprende tratar la celulosa
. Tegenerada con una solucidén acuosa gua contiene aproximada-
mente 8% de“c -hidroxiadipaldehido y 0,6% de &cido ox4lico,

secar a unos 502 0 y cocer a 110 - 1202 G durante 3 - 4 minu-
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o8-
92.- Un procedimiento para meJjorar las propieda-
des de la celulosa regenerada.—
Tal y como se ha descrito en la Memoria que ante-
cede y para los fines que se han especificado.-

La presente iMemoria consta de diecinueve hojas es-

critas a miquina por una sola de sus caras.-

Madrid, 2 3 ARR, 1052

P, A.

de Elzabupu

Alb

| MALA REPRODUCCION
| POR DEFECTO DEL ORIGINAL
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