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Esta invencién se refiere a la produccién de f£i-
lementos y fibras artificiales & base de proteinas globula-~
res insolubles en aguae. Segdn esta invencién se emplean es-—
pecielmente las proteinas clagificadas como fosfoproteinas,
glubuline, prolaminas, etce., O sea las cageinas extraldas
de leches descremadas de vaca, bufalo, ovejs y otras; las
proteinas obtenides de semilles y frutos vegetales y las
harinas respectivas que contienen proteinas nds 0 menos ni-
trogenadas como les proteinas extraidas de cacahuete, de
maiz, de semillas de glgoddn, de las semilles de soja y de
otras leguminosas, etCe

El principal objeto de esta invencién consiste
en estirer los filamentos artificiales de proteinas para
que los filamentos sdquieran una tenaclded considerable tan-
to en seco como en himedo. Otros fines de la invencién apa-
recerdn en el transcurso de esta memoria.

Se conocen ya procedimientos parae estirar los
nilos artificisles durente su fabricacién a fin de conse-
guir un aumento de tenacided; es conocido especialmente es-
tirar los hilos obtenidos de soluciones de celulosa, en el
migmo bafio de hilatura o inmediatamente después de salir del
migmo, es sabido por otra parte que los hilos sintéticos ob-
tenidos por la fusién e hiletura de los polfmeros sintéti-
cos lineales como el Nyléd, se estiren en frio psre aumentar
gu tenacidad, se conoce finalmente por la patente espafiola
n® 144,828 reunir en una cinta continua los filamentos ar-
tificiales de caseina, después de salir del bafio de hila~
tura y estirarlos para hacerlos nds delgados, es decir hi-
lar por ejemplo un tftulo de tres dineros y estirarlos un
50% inmediatamente después de salir del bafio de hilatura a
£in de reduoir el tftulo del hilado de tres a dos dineros,
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haciendo pasar luego la cinta de hilos a través de bafios de
endurecimiento, manteniéndolos en tensidén durante algunos
minutos a fin de evitar que los hilos después de cortados
en fibras cortas tiendan a encojerse volviendo nuevamente
del tftulo de dos al de tres dineros.

Sin embargo, mientras que los hilos artificiales
de celulosa, por ejemplo los de viscosa, estirados inmedia-
tamente después de la coagulacidén, pueden aumentar su tena-
cidad, por efecto del estiraje, en un 100% y mds, los hilos
de proteinas, por el contrario, a le salida del bafio de hi-
latura son blandos y estédn totalmente desprovistos de polie-
merizacién por lo que estirando estos hilos si bien se ob-
tiene el resultado de obtener hilos més delgados no se Ob=-
tiene sin embargo aumento alguno de tenacidad; es bien sabido
que puede consegulirse un ligero asumento de tenacidad ingolu-
bilizando log filamentos artificiales de proteinas con solu-
ciones de formaldehido y sometiendo después de la insolubi-
lizacidn los filamentos al estiraje, por ejemplo de 100% y
menteniéndolos en tensién durente medim hora aproximadamente,
Este procedimiento, sin embargo, a parte de proporcionar uni-
camente un ligero mejoremiento no es précticamente aplicable
a una gran produccién industrial y en realidad no ha sido nun-
ca aplicado en la préctica.

Por otra parte, es sabido que el estiraje de los
filamentos artificiales se efectda entre una primera bobina
que gira a una determinada velocided periférica y una segun~
da bobina que gira a une velocidad periferica mayor en co-
rregponiencia con el tanto por ciento de estiraje que se de-
sea obtener en el filamento; por ejemplo, los filamentos son
estirados entre una primera bPobina que gira a una velocidad

periférfca de 50 metros por minuto y una segunda bobina gque
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gira a una velocidad periférica de 100 metros por minuto

a fin de obtener en los breves instentes de paso de los
hilos de la primers a la segunda bobina un estiraje de
100%, es decir, una longitud de los hilos doble de la que
presentaban antes de ser sometidos al estiraje. Un método
de estiraje tan fulminante, aplicado a las fibras artifi-
ciales en general, por ejemplo al estiraje de hilos artifi-
clales de viscosa celuldsica permite obtener un dbuen resul-
tado en la tenacidad, pero si este método de estiraje se
aplica a los hilos artificiales de proteina no produce aumen-
to alguno de la tenacidad, 0 en el mejor de los casos pro=
duce 50l0 un pequefio e insgignificante aumento.

Conforme con esta invencién, se ha observado de
manera sorprendente que es posible obtener, por el contra-
rio, una buena tenacided sometiendo las mechas de filamentos
artificiales de proteina, procedentes de una o mds hileras
a un estiraje progresivo, muy lento y gradualmente creciente
gobre rodillos apropiados con la condicién de que tal esti-
raje progresivo se efectde simultaneamente con el tratamiento
con uno o més bafios salinos, aplicados de una menera conti-
nua en forma de lluvia abundante sobre los filamentos, los
cuales, preferiblemente, se sumergen también en los bafios
salinos a través de los cuales pasan durante su trayectoria
en espiral sobre la parte sumergida de los rodillos de es-
tiraje.

Un mejor resultado ulterior, es decir una mayor
tenacidad se obtiene efectuando el tratamiento de los hilos
dnrante su estiraje progresivo con los bafios salinos de pi-
quelaje desoritos en la patente espafiola, solicitada el 25

de Enero de 1952, N2, 201,697, pero pueden emplearse también

otros bafios salinos ya conocidos para el tratamiento de hi-
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lados de proteina, a los cuales y a fin de obtener un me-
jor resultado, se afiaden substancias solubles que ejercen
gobre las proteinas una accién de polimerizacidn, de con-
densacidn o bien de endurecimiento (adn cuendo estas subs-
tencias no posean accién insolubilizante de las proteinas)
por ejemplo teninos vegeteles O sintéticos o bien sales de
cromo, de zirconio, de sluminio u otras © blen otras sales
o substencias de accién andloga, de modo que el estiraje
progresivo tenge lugar paralelamente o gimulténeauente a
un proceso progresivo de polimerizacién de las moléculas
de la proteina hilada.

El proceso de estiraje y de polimerizacidn es
favorecido por la temperatura mds o menos elevada de los
bafios salinos en relacién con los diferentes tipos de pro=-
teina empleada & fin de poner los filamentos en un estado
de relativa plasticidad durante el estiraje.

El estiraje de los filamentos de celulosa o de
polf{meros lineales sintéticos permite obtener buenos resul-
tados adn cuando se efectie de una manera rédpida e intensa
entre dos bobinas que giran a velocidades periféricas dife-
rentes, pero para los filamentos de proteinas el resultado
mdximo en la tenacidad de los filamentos se obtiene eatl-
rando los hilos lo mfs lentamente posible y sin sacudidas
e fin de permitir que las moléculas se deslizen lentamen-
te hasta ocuper una posicién lineel evitando gue se aglo=
meren, El deslizamiento regular y sin aglomeraciones de
las moléculas, se facilite en gren manera, no solo por la
lentitud y progresividad del estiraje, siné ademds por la
accidn polimerizante simultdnes de los bafios salinos y de
las elevadas temperatures empleadas, después de iniciedo el

estiraje a baja temperature, Aplicando con rigurosa exac-
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titud las ensefianzas de esta invencién se obtienen, con

1ag fibras de proteina, resultedos de tenacidad que no han
gido hasta shora obtenidos empleando métodos de estiraje
reproduccién de los empleados en 1a obtencién de filamentos
artificiales de celulosa ¥ polfmeros lineales gintéticos,

Este invencidén no estd vinculada al empleo de
ninguna disposicién mecdnica conocida como conveniente pa-
ra el estiraje de filamentos, pero un aperato preferido,
conforme esta invenci6n, debe ser apto para ejercer un esg-
tiraje muy lento y gradualmente creciente, a fin de conse-
guir que las pequeii{simas moléculas que componen la macro-
molécula esférice de les proteinas, puedan sdquirir una
posicién lineal y sea posible un alargamiento de los hilos
que puede llegar haste el mil por ciento, ¥y nés segin las
proteinas y bafios selinos empleados y segfin la velocidad
de extraccidn de los hilos del bafio de hilatura; es prefe-
rible que la duracién del estiraje y del tratamiento si-
multdneo con bafios salinos no sea inferior a un minuto pe-
ro puede prolongarse utilmente hasta 20-25 minutos e incluso
nfs, & f£in de obtener los mejores resultados posibles.

A continuscidén se explicard detalladamente el
objeto de este invencién con referencia a los planos ad-
juntos en los cuales se representan, como ejemplo pero no
en sentido limitativo, algunas formas de ejecucién del apa-
rato para la préctice del procedimiento objeto de esta in-

vencidéne

La figura 1, representa esquenaticamente y en peri
pectiva una primera forme de_ejecucidh del aparato de hi-
latura con estiraje progresivo.

Las figures 2, 3 y 4, representan detalles de
los rodillos de estiraje.
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La figura 5, representa una variante del apa-—
rato.

las figuras 6, 7 y 8, representan en alzado ¥
en perspectiva otras formas de ejecucidn,

Las figuras 9 y 10, representan oiras veriantes
de los rodillos de estirajee

A continnacidén y con referencia a los planos
adjuntos, se explicaré la ejecucidén del procedimiento ob-
jeto de este invencidn, como sigue:

EJEMPLO.~ Con referencie a le figura 1l la mecha
de filamentos —S~ obtenida hilando une golucién de proteina
e travds de una hilera =10- con 1600 orificios es extrafda
del bafio de hilatura -12-, se hace avanzer en espiral sobre
dos rodillos cénicos pequefios =l4- y -15-, se hace desligar
luego sobre una teja o canal ~16- combinada con un tubo o
rocisders -18- para un primer lavedo y se hace pasar luego
gobre dos 0 mds pares de rodillos cénicos ~20-21l= y =22-23-¢
Estos rodillos estdn montados por uno de sus extremos sobre
soportes aplicados por ejemplo a un bastidor =24- y =25=
respectivamente, mientras que es preferible que su 0tro ex-
tremo quede libre, es decir, que es mejor que estos rodillos
giren sobre un sclo soporte.

Los ejes de los rodillos cénicos =2l= y -23- e8-
tdn inclinados con relacidén a los ejes de los rodillos -20-
y ~22- (figuras 2 y 3) de modo que las espirales de hilo
avancen a lo largo de ambos rodillos., Eg convenlente que
los soportes -26- y -27- de los rodillos inclinados =2l- y
-2%- egtén dispuestos de modo que pueda aumentarse o dismi-
nuirse la inclinacién de dichos rodillos a fin de poder re-
gular fdcilmente el paso —P- entre una espira y la otra (£i-

gura 2).
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Debe evitarse que las espiras que avanzan estén
demasiado préximas con pelipgro de ponerse en contaéto y en-
redarse una con otra, pero conviene evitar también que se
encuentren demasiado separades, lo que reducirfa perjudi-
cialmente la utilizacidén del espacio a lo largo de 108 ro-
dillos y ademfs se reducirfa la beneficioesa lentitud gra-
dual del estiraje y la duracién del tratamiento con el ba-
fio galino., BEste dYltimo se deja caer en forma de lluvia por
medio de las toberas calibradas -28-30- y =3%2- sobre uno
de los rodillos o sobre ambos 0 bien sobre uno o més pares
de rodillos de modo que los filamentos estén continuamente
mojados por el bafio tanto por el suministrado en forma de
lluvia como por el mismo baiio contenido en cubetas -34- y
-36- dispuestas por debajo de los rodillos inferiores -20-
-22- y a través de las cuales los filamentos estdn obliga=
dos a pasar sumergidos durante su avence en espiral sobre
los rodillog de estiraje.

El batio salino podrd presentar preferiblemente
una temperatura de 20-402 C. durante la primera perte del
recorrido de la mecha, es decir, entre los pares de rodi-
1108 c¢énicos =14=15=- y =20=21=, sgiendo luego preferible au-
mentar su temperatura hasta 602 C. y pudiéndose elevar lea
temperatura hasta 80-982C. o mds durante la Yltima parte

del recorrido de la mecha,

En vez de un s0lo tipo de bafio, pueden emplear=-
ge dos o mis bafios incluso con diferentes grados de concen-
tracidn selina segin la accidén polimerizante o bien deshi-
dratante mfs o menos intensa que se desee cbtener, O bien
108 bafios pueden también presentar distinta composicién sa-
lina unos de otross Los redillos -20a-, -2la=-, -228-, -23a-

en el extremo del recorrido de la mecha =S~ pueden pregen-
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tar tramos cilindricos -38-39- de modo gue cese el estiraje

del hilo en correspondencia con los mismos, nanteniéndose

1a meche ¥nicamente en tensién para impedir su acortamiento.
En esta §ltima fase puede suprimirse el tratamiento oon be-

fios salinos calientes de modo que la mecha se enfrie o bien

puede darse un bafio salino frio para ecelerar el enfriamien-
to.

La longitud de los pares de rodillos ~20=21- ¥
~22-23=~ y la conicided de los mismos es tal que permita Ob-
tener un estiraje de la mecha de 1200% (mil doscientos por
ciento) por lo menos calculado sobre la longitud iniciel y
obtener por otra parte una duracidén del tratamiento con
bafios salinos, simultdneo con el estiraje, de doce minutos
por lo menos y preferiblemente de 25 a 30 minutos,

Los mejores resultados se consiguen con rodillos
que permitan limitar el estiraje de cada una de las espiras
que avanzan sobre dos rodillos cénicos, en la limitada pro-
porcién de dos por mil y ayn menos, calculada sobre la lon-
gitud de cada espira que rodeas los rodillos cénicos.

Como se represents en las figuras 2 y 3, los
dos rodillos cénicos pueden presentar diferente didmetro
siempre gue su velocidad periférica esté perfectamente sin-
cronizada, pueden estar dispuestos uno encima del otro y a
distencias diferentes; es preferible que los rodillos in-
clinados -21- y =23- se encuentren por encima de los otres
rodillos -20- y —22- respectivamente y su didmetro puede
ser menor, por ejemplo: lea mitad e incluso menos que el
del otro rodillo inferior -20- y -22- respectivamente.

La velocidad de extraccidn del filamento del
befio de hilatura puede varier dentro de l{mites amplfsimos,

por ejemplo desde unos 6 metros hastas més de 100 metros por
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minuto, Inmediatemente después de su extraccién del dafio

de hilatura -12- los filamentos se hacen pasar sobre los
rodillos de estiraje, pero, como 8se indica en la flgura 5,
es preferible hacerlos pasar primeramente sobre un par de
rodillos c¢ilindricos -14b-15b-, guiados por un gulia hilos

o por un cilindro -40-, a £in de efectuar por medio de un
tubo —42-, un primer lavado con bafios salinos sin efectuar
estiraje, o estirando soclo muy ligeramente, empleando en es-
te caso los rodillos cénicos -14-15- de la figura l. Los
Pilamentos -S- se hacen pasar luego por una teja o cenal -16=
por la que escurre el bafio salino procedente del tubo =18~
y que une el primer par de rodillos cénicos -14-15=~ 0 -1l4b-
-15b= con el par de rodillos cénicos ~20-21- y -22-25- para
el estiraje progresivo con tratamiento,

De esta manera los filementos se vén obligados
a permanecer siempre sumergidos en los bafios y estas tejaa
o canales & ello destinadas, pueden interponerse en cada pa-
saje entre par y par de rodillos, como se indica en las di-
versas figuras,

El estiraje progresivo y el tratamiento gimul ta-
neo de los filamentos puede efectuarse también sobre dos pa-
res de rodillos de gran longitud o sobre dos o mds pares de
rodillos cénicos més cortos, dispuestos de modo gque se obtenga
el mismo resultado. El1 nimero de pares de rodillos puede ser
todavia aumentado sl se desea obtener un estiraje mayor que
el indicedo antes y aumentar al mismo tiempo la duracidn del
tratamiento de la mecha, Como se representa en las figuras
6, 7 y 8 en lugar de la mecha procedente de una sola hilersa,
pueden reunirse las mechas de dos o mfs hileras ain cuando es
conveniente no exagerar, por cuanto si la meche resulta dema~

siado gruesa el tratamiento con bafios salinos deberd prolon
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garse m{s para conseguir el mejor resultado posible por
el procedimiento indicado. S1 se degea efectuar el estira-
je progresivo y el tratamiento simultaneo de todas las me-
chas de una mfquina de hilatura entera, por ejemplo de clen
hileras de 1600 orificios, puede operarse como se represgen=
ta en la figura 7 con uno o mfs pares de rodillos cénicos
-22¢-23c- de gran longitud preferiblemente apoyados en 80por-—
tes =256~ en ambos extremos y de una solides suficiente para
gsoportar ampliemente el esfuerzo necesario para efectuar el
estiraje lento y progresivo de cien mechas reunidas en una
gola cinta -B- que avanza continuamente en espiral sobre
los rodillos cénicos mencionados y mientras dicha cinta es
tratads simulténeamente con bafios salinos por rociado e
inmersién en las cubetas ~34- y -36- como ya se ha dicho.

Una variante del procedimiento objeto de esta
invencidn y refiriéndonocs a las figuras 9 y 10 consiste en
nacer todavia més lento el estiraje de los filamentos inte-
rrumpiendo la conicidad de los rodillos =204 =213~ por medio
de superficies cilindricas —44-45- y —46-47- (figura 9) de
modo que los hilos -5~ después de un primer estiraje duran-
te su avance sobre la porcién cénica puedan reposar al avan-
zar sobre una zona cilfndrica que les mantiene Unicamente
en tensién, o bien sobre zonas -44c-45c-46c-47C- con una
ligera conicidad inversa gue consienta un pequefio acorta-
miento de 108 hilos antes de emprender de nuevo el estiraje
progresivo sobre una serie de zonas cénicas ~20’'c-21’C-.
Estas zones de los rodillos cénicas y cilindrices o de co-
nicidad inversa, pueden ser m{s o menos numerosas segin los
resultados que se deseen obtener.

Otra variante del procedimiento consiste en ale

ternar un par de rodillos cénicos -20c-2lc- con un par de
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rodillos cilindricos -38c¢-39¢c- como se representa en las fi-
guras § y 7 © bien alternar un par de rodillos cénicos -20f-
-21f- con un par de rodillos de conicidad inversa -50-5le
como se representa en la figura 8 obteniendo los resultados
antes indicados.

Los rodillos c¢énicos o los rodillos cilindricos
o ambos, tal como se han descrito, pueden estar provistos de
medios de caldeo, Por ejemplo estos rodillos pueden ser hue-
cos pera permitir el paso de un flufdo caliente como ague,
vapor o aire. Tembién y de una mmera equivalente podrén
disponerse en dichos rodillos elementos termoeléctricos. Co=
mo se comprenderd la temperatura de los rodillos podrd ser
gobernade por medios termostdticos o similares.

Después del e stiraje, los hilos pueden ser cor-
tados a la longitud deseada, insolubilizados, acabados y se=-
cados por cualquier procedimiento ya conocido,

Es sin embargo preferible para obtener ulterio-
res aumentos en la tenacidad, insolubilizar los filamentos
estirados antes de cortarlos en fibras, sigulendo cualquler
procedimiento ya conocido para la ingolubilizacién de una
cinta continua de filamentos proteicos, por ejemplo con for-
mald ehido u otras substancia de accién andloge, de modo que
1la cinta de filamentos ingolubilizados pueda someterse nue-
vamente a un ulterior estiraje progresivo entes, durante o
después del lavado con mgua y con soluciones aocuosas sali-

nas de lavado,

Sucesivamente los hilos pueden ser secados en
cinta continua y preferiblemente cortados a la longitud de-
seada y secados despuéa.

lLos resultados que se¢ obtienen con el procedi-

miento de esta patente son muy superiores a los que Se Ob-
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tienen por cualguier otro procedimiento conocido para el
estiraje de filamentos de proteina. Esta invencién no ex-—
cluye la adicidén de formaldehido & los baflos salinos de
tratamiento durante el estiraje progresivo de los filamen-
tos, pro dicha adicidn no es absolutamente necesaria para
obtener la elevada tenacidad deseada, 1o que es muy importan-
te teniendo en cuenta que las emanaciones de gas formaldehi-
40 hacen pesado el trabgjo y son muy perjudiciales para la
salud de 108 Obreros.

El objeto de esta patente no queda limitado al
ejemplo descrito, siné que cubre todas las variantes del pro=

cedimiento con el cual se consigue el fin de esta invencidn.
eSS § N O T A - T

Se reivindica como objeto de esta patente:

l,- Procedimiento para el estiraje de filamentos
artificiales de proteinas, caracterizado porque los filamen-
tos de una o més hileras, al salir del bafio de hilatura se
hacen avanzar en espiral sobre un par por lo menos de ro-
dillos cénicos uno de los cuales se encuentra en posicién
oblicua con relacién al otro, a fin de obtener un avance re-
gulable de los filamentos en forma de espiras y su estiraje
lento y progresivo en relacidén con la deseada conicidad y
longitud de los rodillos, mientras que los filamentos duran-
te su estiraje progresivo son tratados con bafios acuosos sa-
linos a temperaturas superiores a 202 d.

2.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, ca-
racterizedo porque a los batios salinos de tratamiento de los
hilos durante su estiraje progresivo se afiade por lo menos

una substancia elegida entre los teninos vegetales o sinté-
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ticos o blen entre las sales de cromo, ziroconio, aluminio
u otras substancias o sales de accién anélog#.

3e= Procedimiento segin las reivindiceciones 1
¥y 2, caracterizado porque la temperature de 10s bafios ga~
linos de traetamiento durante el estiraje progresivo, varia
desde el principio al fin entre los 20 y los 98¢ C,

4+~ Procedimiento segin las reivindicaciones 1
a8 3, caracterizado porque el estiraje progresivo de los fie
lamentos se suspende de vez en cuando alternando con una
o mds feses de tensidn dnicamente o bien de ligeros aflo-
Jamlentos de los hilos antes de pasarlos a sucesives fases
de estiraje. L e
5e= Procedimiento segin las reivindic#oionéu'i
@& 4, caracterizado porque los filamentos de proteina ya
estirados progresivamente se insolubilizan Y se pometen
luego a un nuevo estiraje progresivo antes, durante o des-—
pués del lavado con agua o con soluciones salines de lava-
d0,

6+~ Procedimiento para el estiraje de filamentos
artificiales de proteinas,

Estae memorla conste de catorce pdginas, escri-

tas por una gola cera.
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