"\

AL/ Caso L S B - 66

999391

P DE INTRODUCCION

mErs v aEEEmEERETESRERSEE RS

— ==
a favor de
LA SEDA DE BARCELONA, 8. A. - de nacionslidad espafiola -
domiciliada en Av. de José Antonio Primo de Rivera, n? 654
BARCELONA "
por:
» Mejores en la fabricacién de productos de celulosa ¥éE°~

nerada, partiendo de pulpa de madera.”

-~

———zme $ 000 | BES -

Memor ia Descriptiva



»

10

25

20

25

30

~4 U
"% 999391

Esta patente setd relacionada con la produccién
de productos celulésicos y tiene por objeto general el
nejoramiento de una 0 mas etapas de elaboracién en la
produccién de tales productos. El procedimiento de esta
patente proporciona ventajas especisles en la preparacién
y elaboracidén de viscosa derivada de pulpa de madera, pre
parada quimicamente,'ayudando en egsta conexién a mejorar
las etapas de trituracién, filtrado e hilado de viscosae

Se emplean ampliamente las pulpas de madera qui-
micaemente preparadas en las artes industriales para la
produccién de productos celuldsicos como rayén y otrae fi-
bras sintéticas, nitrocelulosa, acetato de celulosa, éte—
res celuléaicos, celofén y peliculas y placas parecidas
de celulosa, ete. La'pulpa de madera se prepara y vende
comunmente en forma de placas o0 cariones y la pulveriza~
oidn o trituracifn es una de lae primeras stapas en la ela
boracifn subsiguiente. Cuando e emplea la pulpa de nadera
en mesa, himeda o seca, el triturado o la pulverigzacién
es frecuentemente una etapa incluida en la elaboracifn
subsiguiente. Ya que uns elaboracién subsigulente asi
ususlmente envuelve la conversifn de la celulosa de la
pulpa de madera en algin derivado dé celulosa y en una
solucién del ‘derivado en un disolvente adecuado, el oOb~
jeto de la.trituradién es descomponeY la placa para for-
mar una masa suelta, donde las fibras individuales estén
adecuadamente expuestas a la accidn del reactivo o de los
reactivos, formadores del derivado. Asi, por ejemplo, en
la produccidn de viscosa, se remoja usualmente la placa
de pulpa de madera en una solucién de sosa caustica con
lo cual se forma éloalioelulosa, y &st4, después de pren

sada y todavia en forma de placas, se tritura omlverizé
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para preparar propieamente las fibras celulésicas para la
reaccibén de xantogenacién con disulfuro de carbono. Bl ce=~
1ulosaxartato sédico repgultante se disuelve en sosa céus-—
tica diluida dando la solucidn usualmente llamada wvisco-

g8a que se opacifica, si se desea, se filtra y se hila a fi-
lamentos.

| Las pulpas normales de madera a disolver actual=-
mente usadas consisten principalmente en celulosa, pero
contienen cantidades apreciables de impuregas no celulésices
como hemicelulosa, grasas, ;esinas, ceras, etc. Una de las
finalidades principales en la manufactura de una pulpa &
disolver, altamente refinada, es la eliminacién mas comple=
te posible de las impurezas no celuidsicas a £in de obte-
ner una pulpa mas blanca y més pura, apta para producir

en la mgnufactura de rayén un hilo de calidad superior,

No obstante, no todas las impurezas no celulési-
cas que se pueden eliminér son indeseables, y en efecto,
clertas de eatas impurezas, normalmente presertes en can-
tidades pequefias, son en alto grado beneficiosas en ayu-
dar la elaboracién de ia pulpa a viscosa, Zspedialmente
respecto a la etapa de la trituracifn de la alcalicelulo-
sa. Estas impurezas beneficiosas qus gyudan la operacién
de trituracién probablemente son de la naturaleza de lu-—
bricantes de fibras que permiten la trituracién rigurosa
de la pulpa remojada y prensada hasta obtenerla en condi-
ciones perfectas, trituracién que serd més fécil y no pro;
ducird dafio mecénico a las fibras de dlcalicelulosa, ya que
en otro caso éstas reaccionarian incompletamente con el
disulfuro de carbono. En una pulpa que no ha sido altamen
te refinada, la mayoria de estas impurezas beneficiosad

constituye una porcién de los materiales elimingbles con
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disolventes orgénicos, como por ejemplo, éter, benzol,
alcohol, etc. Estas impurezas beneficiosas, frecuente-
nente llamadas sencillamente ”resinas”, son principalmen
te de la naturaleza de ceras,agrasas & regsings, estando
estas ﬁiteriores frecuentemente presentes en centidad
relativamente pequefia.

Tebéricamente se podrfa resolver el problema de la
preparacién de una buena pulpa eliminando todas las impu~
rezas indeseabdles y reteniegdo todas aquellas gue facili-
tan la trituracién lubricando las fibras o de otro modo.
Pero en la préctica eb dificul conseguir una sepaiacidn de
esta Indole.

Se pueden obtener segin esta patente mejores resul=-
tados eliminando casi todas las impureZas,'incluso aguellas
que sirven beneficiosamente como lubricantes de las fibres
de alcalicelulosa durante el triturado, y afiadiendo luege
a la pulpa 0 a la Alcalicelulosa antes de la complecién del
triturade una cantidad suficiente de.un agente que produgca
una aceidn parecida y que puede ser més efectivo que las im
purezas naturales beneficiosas. »

Las pulpas de madera, blancas, altamente purifica-
des o refinades son muy ventajosas en la produccién de hi-
los de rayén de alta cslidad de resistencia y color supe-
riores y por esta razén se estiman mucho en el comercio.
Para tales pulpas altamente refinadas es generalmente ca-
recteristico que su‘éxxracto etérico es de 0,15 % 6 menos,
refiriéndose este velor a la cantidad de material naturd
extraivle con éter que quéda en la pulpa después del proce-
so de purificacién. El procedimiento de esta patente es par
ticularmente aplicable a tales pulpas altamente refinadas '

gue no contienen mas de 0,15 % de material extraible con
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éter, pero se puede también aplicar con ciertas ventajas

a la elaboracién de pulpas normales g disolver, gue contie_
nen substancialmente més de 0,15 % de material extraible
con éter, aunque tales pulpas generalmentevno rinden hi-
los derla méxima calidad y su elaboracién a dlecalicelulo-
sa triturada no estd conectada con dificultad partiocular
alguna.

Se hé descubierto un tipo de agentes, a saber, dxi-
dos polietllénicos, que lubrican y protegen las fibras de
alcalicelulosa durante la trituracién y que son quimica=-
mente completamente distintos de las impurezas beneficio-
sas naturaglmente presentes en la pulpa. Estos agentes son
solubles en agua. Generalmente son mucho mas efectivos en
ayudar la trituracién gque las impurezas beneficiosas ngtu-
ralmente presentes en la pulpa. Ademés estos agentes e jer=
cen una influendia beneficiosa sobre ciertas etapas subsi-
guientes en la preparacién y elabaraci&n de la viscosa a
raydn, influenciag que no ejercen las impurezas beneficio-
sas naturales. Basado en estos descubrimientos, se obtie-
ne el mejoramiento de una o varias de las etapas de el abo~
racién en la produccién de productos celulésicos de pulpa
de madera quimicamente preparada por la realizacién de una
0 varias de estas fases de elaboracidn en la presentia de
6xido polietilénico. Cuando se aplica & la preparacién y
elaboracién de la viscosa derivada de pulpa de madera pre=
parada énimicamente, sé efectua la trituracién de la al-~
calicelulosa 0 al menos la etapa final de trituracién y
el hilado de la viscosa én la presencia de $xido polieti-
lénico. Cuando se pretende solamente el mejoramiento del
hilado de la viscosa, es inesenclal de gue materia primg

celulésica se ha derivado la viscosae
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Los éxidos polietilénicos se preparan comunmente
polimerizando éxido etilénico con zgua en la presencia
de un catalizador adecuado, como el hidréxido sédico, y
preparados as{, tiemen la férmula empirica (czn4o)n.320,
donde n es cualquier nimero mayor de l. Los productos po-
limerizados varian aesde lfguidos viscosos a ceras duras
dependiendo del grado de polimerizacién. Tai como resulten
en la preparacién comfn, los productos polimerizados no son
compuestos homogeneos, siné una mezcla de compuestos de va-
rias longitudes de cadena de distinto grado de polimeriza~
cibn, de limitada extensidn. Los glicoles polioxietiléni-
cos (algunas veces llamados polietilenglicoles) que se pue-
den prepasrar por reacciones de condensacién de tal forma
que tengan naturaleza homogenea, son estructuralmente idén
ticos con los 6xidos polietilénicos preparados en la prew—
sencla de agua e hidréxido s6dico y son igualmente adecua-—
dos para la préictica de este procedimiento y los incluimos
intencionalmente bajo dé designacién genérica de 6xidos poé
lietilénicos, Mientras que los productos polimerizados cu=
ya férmula es (02H40)D.H20 (o bien su forma extendida HO(02
H4O)n_lGH20H20H) son los agentes preferidos para este pro-

cedimiento, el término 6xido polietilénico incluye inten-—

. cionalmente génericamente todo el producto gque consiste

substancialmente en grupos GZH‘O, independientemente de
algin grupo pequefio terminal o algunos grupos pequefios ter—
minales, otros que hidréxilo, que pueda contener. Con una

cadena larga de 6xido polietilénico la substitucién de los

grupos hidréxilo por cudlsguier otros grupos pequefics tiene

un efecto relativamente pequefio y el producto resultante

de sustitucién da igualmente, al menos en parte, las ven-

tajas del invento. As{ el término éxido polietilénico inclu~-
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ye intencionalmente tambien los productos que tengan la
cadena de 8xido polietilénico relativamente larga como
la parte mayor de la moldcula y uno o dos grupos terming
les que consigtan en grupos halogenados o hidrocarburos
que no contengsn més de siete &tomos de carbono y gue se
hallen ligados con el éxido polietilénico mediante oiige-
no o azufre.

Se ha encontrado que todos los 8xidos polietilé-
nicos, incluso el dietilenglicol (el éxido polietilénico
m§s gencillo) son adecuados para las finalidades de este
procedimiento. No obstante, en la préctica se obtienen
lqs me jores resultados empleando 4xidos polietilénicos cu~
yo grado de polimerizacién es relativamente alto. Entré
los 6xidos poliztilénicos, como entre la mayoria de los
otros polimeros, el aumento del grado de polimerizacién
es acompafigdo por la subida del punto de fusidén y del
punto de solidificacién. Al ecaracterizar los 6xidos po=-
lietilénicos, preferimos al uso del punto de solidifioca~-
eién en lugar del punto de fusién, ya que la determina-
cién del primero se realiza de modo mAs ficil y exacto.
Son preferibles aquellos dxidos polietilénicos cuyo pun=
t0 de solidificacidn es al menos de 348C y se han obteni-
do resultados excepcionalmente buenos con 6xidos polietilé_
nicos ouyo punto de solidificacién es de 46 - 5190.

Se pueden preparar los 6xidos polietilénieos me—
diante cualquier método conocido de la eSpeoiélidad, como
por ejemplo, el tratamiento del éxido etilénico a una tem_
peratura elevada y durante un periodo adecuado con solucién

de sosa ciustica. Preferimos calentar éxido etilénico con

solucién de sosa ciustica de 48% bajo agitacién, en una va~-

sija cerrada o un autoclave a una temperatura de 40 - 100%C,
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hasta que la presidn baja substancialmente a cero. Cuando
més baja la proporcién de sosa clustica de 48% a éxido eti-
lénico, tanto més elevado serd el grado de polimerizacién
¥ tanto mas elevado seri el punto de solidificacién. Al
preparsr productos cuyo punéo de solidificacién es superiar
a 40%C son adecuadas la®s temperaturas de reaccién de 1009C,
Al pieparar productos de puntos de solidificacién por de—
bajo de 402C, debido a las proporciones mayores de sosa
cfustica, la reaccidn tiende a proceder mucho mas répida~-
mente y es aconsejable trabajar a temperaturas mas bajas
para prevenir la posibilidad de que la reaccién se complete
en pocos minutos con una violencia semi-explosiva, que da-
rf{a por resultado un producto;impuro. También, en todos
los casos es aconsejable mantener una agitacién continua
para evitar la pogibilidad de un sobrecalentamiento iocal
Y de una compleoién demasiado répida de la reaccidén, aunque
se mantengan las paredes del autoclave a tempergxuras ine
feriores a 1009C. Eatas precauciones son especiglmente .
aplicables al caso en que todo el 6xido etilénico esté
iniciglmente presente en el autoclave. Si, sin embargo, se
introduce el §xido etilénico gradualmente en forma gaseosa
0 mediante adiciones muy pequefilas de lfquido a medida que
procede la reaccién, la tendencia de la reaccién a ”esca~
par” se reduce en alto grado y es posible hasta reaiizar—
la a temperaturas gpreciablemente mas elevadas que las arri
ba indicadase .
El proeducto polimerizado asi{ preparado contentréd
la cantidad original de 4lcali gque no ser& objecionable,
8l el agente se ha de afiadir directamente a la viécosa. si,
8in embargo, se ha de afiadir el agente a la pulpa, es acon

sejable eliminar la slcalinidad del producto polimerizado.



r-’v:

10

15

20

25

30

-~ 4 d(/

222321

Esto se puede conseguir fhcilmente afiadiendo
gdcido sulfdrico de 30 % o 4cido clorhfdrico concentra—
do al producto fundido sacado del autoclave, hasta que
se obtiene la neutrslidad. El producto polimerizado asi
preparado tambien contendr4 agua y sal inorgénioca, pero
en la mayoria de los casos es suficientemente puro para
el uso al praoticar este procedimiento en cualquiera de
sus aspectos. En casos especiales, como por ejemplo, cuan_
do se desea claridad extremada dél color o cuando se deseén
caracterizar exactamente los productos medignte sus pun =
tos de solidificacién, puede ser necesaris una purifica-
cién adicional. Cualquier método conocido para la puri-
ficacién del 6xido polietilénico es apto para ello. Con
los productos que tengan los puntos de solidificacién més
elevados, no obstante, consideramos que es un método ade
cnuado disolver el producto neutralizado en henzol, elﬁni—
nar el agua por adicidn de sulfato sédico u otro agente
adecuado de secado, descolorar con carbén animal o car-—
bén activado, si se desea, y eliminar la sal inorgénica
de la solucidén, exenta de agua, por filtracién y final-
mente eliminar el disolvente por destilacién en vacio. Se
puede utilizar el mismoc método para los productos cuyo
punto de solidificacién es bajo, pero preferimos substi-
tuir el benzol por dioxanc o metanol, en los gque los pro
ductos son mas solubbs. |

A continuacién damos una tabla que resume los
puntos de solidificacién de 5 productos polimerizados
preparados como fué descriteo antes, empleando cantida-
des variadas de sosa catdstica de 48 % con 50 gr de éxi-
do etilénico. Estos productos se neutralizaron y tambien

se sometieron a la purificacidn subsiguiente, como estd
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degcrito antes para eliminar la sal inorgénica y el agua

a fin de obtener puntos de solidificacién exactas.

Cantidad em- Temperatura Tiempo en gue Funto de so-
leada de e lg reac— Ta presidn ba~- JLlidificecidn
ja a 0. C -

dhim s ;
1 1/8 9% - 100 8 horas 51
2 1/4 95 - 100 5 1/2 horas 49,5
3 1/2 98 - 100 3 horas 46
4 2 96 pocos minutos 34
5

4 50 10,5 horas 20

Las pulpas de madera, altamente refinadas son ven-
tajosas para la produccién de hilos de rayén de alta ca=
lidad, de resistencia y color superiores, pero ho obstan-
te, la reaccién entre la alcalicelulosa triturada de tales
pulpas y el disulfuro de carbono es frecﬁentemente incom-
pleto. Egte empeoramiento de la actividad de xantogenacién
de la glealioelulosa triturada es debido a algln deterio=-
ro de las fibras durante la operacién de trituracién o =
un desmanuzado incompleto o a la formacién de haces com=
primidos de fibras. En el caso en que el triturador con-
vencional tiene ?aletas en revolucién que accionan junte
coﬁ una barra estacionaria, la tendencia a un detexrioro
as{ es especialmente grande, si la apertura entre las pa-
letas y la barra es algo inferior de lo que deberia ser
correctamente, En un casc extremo, con una pulpa muy fi-
namente refinada, el triturado, hasta bgo las condiciones
dptimas, puede producir una pulpa triturada que es menos
completamente xantogenable que si no se hubiera tritura-
do la alcalicelulosa. En otros casos es posible obtener
un triturado razonablemente satisfactorio de pulpas alta-

mente refinadas por el ajuste correcto de la apertura de
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la trituradora y averiguando experimentalmente el tiempo
éptimo de trituracifn para la pulpa particular y para la
trituradora en cuestién. De este modo es posible en algunos
casos obtener un grado de xzantogenacién casi tan completo
de una pulpa altamente refinada como si la alcalicelulosa
triturada hubiese procedido de una pulpa menos pura. Pero
la necesidad de una supervisién constante y un ajuste exag
to pare msegurar las condiciones 6ptimas de triturado, ha;
ce que la trituracién de pulpas eltasmente refinadas es una
operacifn demasiado sensible para la practica comerciale.
En este procedimiento se ha suprimido esta sensibilidad

al deterioro durante el triturado de las alcalicelulosas
proocedentes de pulpas gltamente refinadas por realizar

la operaéidn de trituracién en presencia de 6xido polie~-
tilénico que se puede afiadir & la pulpa antes de la tritu-
racién de la slcalicelulosa o antes de la complecién de la
trituracién. Se mejora as{ la operacién de trituracién pe-
Yo el mejoramiento mas notahle se manifiesta en la filtra-
cién subsiguiente de la viscosa. El me joramiento de la tri
turacidn produce una alcalicelulosa triturada que reaccio=
na completamente con el disulfuro de carbono y la viscosa
resultante es relativamente exenta de fibras sin reaccionar
¥ la filtracién procede més econbmica y rapidamenté.

Al hilar la viscosa en bafios &cidos de hilatura
que contienen ciertas sales metdlicas y especialmente una
sal de cinc existe la tendencia a la formacién de incrusia
ciones en los orificios de la hilera obstruyendo parcial |

o completamente estos orificios. La obstruccién parcial

de los orificios causa irregularidades objecionables en

-8l grosor de los filamentos y frecuentemente causa rup -

turas de éstos 1o cual requiere la interrupcién de la
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operacién de hilado y el cambio de hileras. La formacién
de estas incrustaciones se suprime o reduce cuando se
realiza la operacién de hilado en presencia de 6xido po-
lietilénic;. Se puede afiadir el éxido polietilénico a la
visoosa 0 a los constituyentes que entran en la produccién
de la viscosa 0 bien se puede afladir gl bafio Acido de hiw~
latura. Este aspecto esté relacionado particularmente con
el mejoramiento de las condiciones de hilado en el proce=
s0 devviscosa donde se inyecta normalmente lg viscosa a
través de hileras u étros orificios en un bafio &cido de
hilado, pero se debe comprender que el procedimiento no
estd limitado al proceso de viscosa, siné que es aplicable
a cualquier proceso donde se inyectan soluciones celulési-
oas a través de toberas u otros orificios a bafios acuosos
de precipitacién, écidos, alcglinos o© neutros, donde hay
la tendencia a la formacién de incrustaciones en los ori-
ficios de inyeccién,

Cuando se ha empleado 6xido polietilénico para
el mejoramiento de la trituracibn, esta droga se halla
presente en la viscosa resultante. No obstante, como
luego vamos a explicar con mas detalles, la cantidad de
éxido polietilénico necesario para asegurar un mejora-
miento en la supresibén o reduccién de la formacién de in-
crugtaciones durante el hilado, es ligeramente superior
a la cantidad necesaria para asegurar el mejoramiente de
la operacién de trituracién y de filtracién, pero no hay
ningin inconveniehte en realizar la etapa de tritura -
cifn en la presencia de una cantidad tal de 6xido polie-
tilénico que es necesaria para el hilado de la viscosa.
En efecto, se alcanzan mejor las ventajas completas de

este procedimiento, cuaddo se afiade el Sxido polietiléni—~



10

15

20

25

30

‘f'4 J E
-13- 222321 P

co a la alcalicelulosa antes de la complecién del tri-
turado en la cantidad adecuada para asegurar el mejora—
miento del hiledo de la viscosa.

El modo més préetico y econdmico de asegurarse
de la presencia deseada de 6xido polietilénico durante
el triturado de la alcglicelulosa y durante el hilado
de la viscosa es incorporar el 6xido polietilénico en
la pulpa de madera. Esto se puede realizar ventajosamen
te afiadiendo el 6xido polietilénico a la pulpa en la mé-
quina para la formacién de placas desPués‘de la formacién
de éstas pero antes del secado completo, rociando la
pulpa en placas con una solucidén agcuosa de éxido poliel-
1énico o mediante un rodillo parcialmente sumergido en
esta solucién. Si se desea, se puede incorporar el éxido
polietilénico a la pulpa antes de la formacién de placas,
como por ejemplo, affadiendo el agente a una suspensién
de pulpa en agua en un recipiehte., Bn este caso se debe~
rie hacer recircular el agué bPlanca & fin de evitar pér—
didas considerables del agente gl eliminar el agua en la
formacidén de placas. En todo 0aso, se produce una pulpa
de madera, producida qufmicamente que tiene incorporada
una centidad de 6xido poli etilénico. Guando se incorpo-
ra un agente, de este modo, en la pulpa de madera, 8l
fabricarla, la pulpa llega a la f£8brica de rayén en una
forma cslculada para asegurar las ventajas completas de
este procedimiento en la preparacién y en la elaboracién
de la viscosa a hilos de rayén de alta calidad.

Todos los 6xidos polietilénicos son solubles en
las bajas concentraciones de hidréxido sédico, normal -
mente presentes en la viscosa, por ejemplo, de 5 - 8%. La

solubilidad de los 6xidos polietilénicos en las concen~
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traciones de hidréxido sédico, presentes en la operacién
de remojar, por ejemplo, de un 18%, disminuye a medida
como aumenta el grado de polimerizacién, y los 6xidos po-
lietilénicos cuyo punto de solidificacién es aproximada-
mente de 3420 o mAs son relativamente insolubles en hidré-
xido sddico\dg 18%. Por lo tanto, la presencia de un 4xi-
do polietilénico cuyo punto de solidificacién es menos de
342C en la operacién de remojado, resulta en la disolucién
del agente en el bafie de remojado que contiene hidréxido
sédico, en un grado gue varia segin la solubilidad del
agente en el mismo. Y& gque se usa el bafio de remojado repg
tidas veces, se slcanzari pronto un equilibrio y con ello“
se reduce considerablemente la pérdida de agente durante
el remojado y el prensado de las placas. Sin embargo, se
obtienen resultados mas uniformes y dignos de confianza,
sl se emplean agentes substancialmenfe insolubles en las
concentraciones de hidréxido sddico de un 18%. Ademés los
6xidos polietilénices cuyos puntos de solidificaciédn es-
t4n por encima de 3420 son mas efectivos para conseguir
los mejoramientos es%udiados tanto en las etapas de tri~
turacién como de hilado que los éxidos polietilénioos cu~
yos puntos de solidificacién son més bajos. De acuerdo
con ésto, preferimos en la prictica el empleo, especial=-
mente, si se atiade el agente antes de la complecidén de
la trituracién, de 8xido polietilénico cuyo punto de soO-
lidificacién sea 2l menos de 348C y preferiblemente de
46 a 5180, '

La cantidad de 6xido polietilénico empleada es
relativamente pequefia, variando desde 0,0L a 0,5 % y
preferiblemente de 0,02a82Ftonrelacién al peso seco de

la pulpa de madera empleada, cuando se incorpora el agen
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t® a la pulpa 0 a la viscosa. Practicamente no se obhtie-
ne ventaja aumentando la cantidad de 4xido polietilénice
por encima de 0,5 % y en cambio tales adiciones superiores
causan ciertas desventajas. Enire estas desventajas estd
la de causar excesiva blandura de la placa que a su vezv
causa dificultades mecinicas en la operacién de remojado
aglomeracidén excesiva de bolas en la xantogenacidén y di-
ficultades en la operacién de disolucidén, debidas a la
aglomeracidén excesiva en la etapa de xantogenacién y a
la formacidén excesiva de espuma en la solucidén de viscosa.
Tambien se tendrén dificultades considerables en la obten
oidn de una viscosa completamente desaimada, lo cual es
absolutamente necesario para un hilado satisfactorio. Las
concentraciones superiores de 6xido polietilénico tambien
bajan indebidamente la tensién superficial de la viscosa
cambiando asi las condiciones de coagulacién de tal formae
que no es posible hilar satisfactoriamente la viscosa
segin métodos standard, los filamentos'se romperdn y el hi |
lo ge pegaréd a las alas de la dwanadera y los gula-hilos,
La cantidad de 6xido polietilédnico necesaria para
asegurar el mejoramiento arriba estudiado en la tritura~
cién y en la filtracién es generalmente ligeramente infe-
rior a la cantidead necesaria para asegurar el mejoramim -~
t0 arriba estudiado en la supresién o reduocién de la
flormacién de incrustaciones durante el hilado. Asf, el me~
Joramiento en'ia trituracién y en el filtrado generglmen-—
te se consigue con un 0,02 - 0,05 % de 4xido polietiléni-
co y raramente se necesitard mas de 0,1%. Para la supre-
sién y reduccidn de la formacién de incrustaciones en la
viscosa deberia haber presente 0,1 % o algo mas de dxido

polietilénico. Estos porcentajes estdn basados en el ©8o
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seco de la pulpa. Cuando se incorpora el 6xido polietie
1lénico en el bvafio de hilatura, la cantidad presente en

el bafio puede ser ventajosemente de un 0,00l a 0,1% en

pesoc del dafio.

Nuestra practica preferida es incorporar el xi-
do polietilénico en la pulpa de madera gue preferiblemen-
te es una pulpa altamente refinada que no contiene més de
0,15% de materisl extraible con éter y que normalmente
se halla en el comercio en forma de placas, pero se pus-
de asegurar la presencia del agente durante las operacio-
nes de triturado, filtrado e hilado segfin cualquier otro
método adecuado. Ademés, no hace falta incorporar el agen-
te en cada plaéa de pulpa, 8iné gque se puede incorporar en
placas altérnadas 0 se puede afigdir de otro modo solamen-
te a una porcién de la pulpa sea cual sea la forma en que
es suministrada. Alternativamente, se puede rociar o afla-
dir de un otro modo adecu;do el agente a toda la aglcalice=
lulosa 0 a ﬁna parte de ella antes de la trituracién o an-
tes de completar esta trituracién. Finalmente también, se
puede incorporar el 8xido polietilénico en la viscosa o en
el bafio de hilatura y en tales casos se conseguiri la su~-
presién o la reduccién de la formacidén de incristaciones,
cuando la viscosa estd hecha de pulpa de madera o igual=-
mente de otras materias primas celulésicas. Sin embargo,
creemos que generalmente serd més ventajoso inoorporar el
6xido polietilénico en el producto inicial de pulpa de ma—
dera, tanto por mawbr conveniencia y economia en la prepa=
racién y elaboracién de la viscosa como por la distribu -
¢1én uniforme del agente a través de la pulpa que es fé-
cil de obtener de este modo.

Cuendo se apllca este procedimiento para obtemer
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los me joramientos arriba mencionados en la trituracién y
en el filtrado, se obtienen clertas ventajas econémicas
adicioneles en las etapas subsiguientes de xantogehacién
disolucién y filtrado. En las soluciones de viscosa hay
usualmente cierta cantidad de fibras sin disolver y ma-
teriagl gelificado, debido a una reaccién incompleta de la
celulosa con el disulfuro de carbono durante la xantoge~
nacién. Antes de la hilatura, se filtran las soluciones
de viscosa varias veces para eliminar este material geli-
ficado y las fibras gin disolver., En el caso de gue las
soluciones de viscosa contengan cantidades excesivas de
fibras no disueltas o parcialmente disueltas, la filtrae-
cidn es una operacién antiecondmioca. En tales casos se
obstruyen rfpidamente los filtros y el medio filtrante

gse debe oambiar frecuentemente para que la viscosa pase

a su través en un tiempo razonable. El cambio frecuente
de los medios filtrantes es caro no solamente respecto

al consumo de pafio filtrante giné tambien en vista de la
cantidad muy considerable de trabajo necesario y del he—
cho de que siempre se plerde cierta cantidad de viscosa
al abrir el P£iltro. Ademés, cuando las soluciones de vig
cosa contienen muy grandes cantidades de material gelifif
cado, la filtracién usualmente no es satisfactoria del
todo, ya que algunas de las partfculas gelificadas tien=-
den a pasar & través de los poros del pafio lo cual tiene
un efecto muy adverso sobre la operacidh de hilado. Por
ello ha sido usual en la industria de viscosa, cuando se
elaboran pulpas que tienden a dar soluclones viscosas con
muoho material no disuelto y de propiedades desventajosas
para el filtrado, reducir estas dificultades realizando

la xantogenacién con cantidades muy superiores de disul-
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furo de oarbono de 1o que se necesitan normalmente. El em
pleo de un exceso de disulfuro de carbono es antieconémi-
co y ademds es téonicamente desventajoso en tanto que
puede afectar de un modo adverso ciertas carascteristicas
de la viscosa, como su maduracién, y las caracteristicas
del hilo. Cuando se elagboran pulpas altamente refinadas
que normglmente darian soiuciones de viscosa dificiles

de filtrar, la adicidén de pequefias cantidades de Sxido
polietilénico mejora la operacién de trituracidn de, tal
modo que la alcalicelulosa después reacciona mucho més
completamente con el disulfuro de carbono y da una solu
eibn de viscosa muy exenta de partfculas de celulosa no
disuveltas o parcialmente disueltas ¥ que es ficilmente
filtrade. Este requltado se puede obtener no solamente
sin utilizar un exceso de disulfuro de carbono, siné que
en varios casos se pueden obtener soluciones satisfacto-
rias de viscosa empleando cantidades muy inferiores de

disulfuro de carbono de lo necesario normalmente.

Se reivindica como objeto de esta patente:

l.- Mejoras en la fabricacién de productos de ce-
lulesa regenerada partiendo de pulpa de madera preparada
qufmicamente, gque comprenden la adicién antes de comple-
tar la trituracién de la alcalicelulosa de un producto
polimerizado cuya férmula es A(C,H,0), ,CH,0H,B, donde

n es un nidmero entero mayor de 1 y Ay B son radicsales

"seleccionados del grupo que consiste en OH, halégeno, OR
¥ SR, siendo R un grupo alquflico que contiene hasta 7

atomos de carbono,
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2.~ Mejoras en la fabricacidn de productos de celu~

o
losa regenerada, partiendo de pulpa de madera prepsrada
quinmicamente, que comprenden antes de completar la ope-
racién de trituracién de la alcalicelulosa afiadir un com-
puesto polimerizado cuya férmula es A(02H4O)n_10320HéB,
donde n es un nfimero entero mayor de 1 y Ay B son ra =
dicales selecoionados del grupo que comprende OH, halé-
geno (R y SR, siendo R un grupo slquflico gque tiene hasta
7 é&tomos de carbono y el punto de solidificacién del com=
puesto ed al menos 342C,

3.~ Mejoras en la fabricacidn de productos de cew-
lulosa regenerada partiendo de pulpa de madera preparada
quimicamente, que comprenden antes de completar la opera-
cién de triturecién de la alcalicelulosa afiadir un com-
puesto polimerizado cuya férmula es A (02H40)n_103263é3,
donde n es un nimero entero y & y B son radicales selec-
clonados del grupo gque consiste en OH, halégeno, OR o SR
siendo R un grupo alquflico de hasta 7 4tomos de carbono,
siendo el punto de solidificacién de dicho compuesto aprog;é
madamente 46 = 5180,

4.- Mejorés en la fabricacién de productos de cew
lulosa regenerada partiendo de pulpa de madera,preparada %
quimicamente, que comprenden antes de completar la opers-
cién de trituracién de la alcalicelulosa afiadir un compueg
to polimerizado cuya férmula es 1(02340)n_10320H23, donde
n es un nimero entero mayor de 1 y A y B son radicales
seleccionados del grupo gue comprende OH, haldgeno, GR o
SR, siendo R un grupo alquflioo de hasta 7 &tomos de ocarbo :
no y la cantidad presente del compuesto es de 0,0l -0,5 % ;
en peso seco de la pulpa.

5.~ Mejoras en la fabricacidn de productos de ce-
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lulosa regenerada partiendo de pulpa de madera prepara-

da qufmicamente, que comprenden antes de completar la
operacién de trituracién de la glealicelnlosa afiadir un
compuesto polimerizado cuys férmula es L(GZH4O)DFIGHZGHQB,
donde n es un némero entero mayor de 1 y 4 y B son radica~
les seleccionados del grupo gue comprende OH, halégeno,
CR o SR, siendo R un grupo alquflico de hasta 7 &tomos
de carbono y el punto de solidificaclién de dicho compueste
es al menos 342C y la cantidad del compuesto presente es
de 0,01 - 0,5 % en peso seco de la pulpa.

6o~ Mejoras en la fabricacién de produotos de ce-
lulosa regenerada partiendo de pulpa de madera prepsrada _
quimicamente que contiene méximo 0,15 # de material extrai-
ble con éter; que comprenden antes de completar la operacién
de trituracién de la aloalicelulosa afiadir un compuesto
polimerigado cuya férmula es A(02540)n_10320323, donde n
es un nimero entero mayor de 1 y A y B son radicales se~
leccionados del grupo que comprende CH, halégeno, OR o SR,
siendo R un grupo alquflico de hasta 7 &tomes de carbono ¥
el punto de solidificacidén de dicho compuesto es al menos
3490 y la caﬁtidad del compuesto presente es de 0,01 - 0,5
% en peso seco de la pulpa.
| T o= ﬁejoras en la fabricacidn de productos de ce=
lulosa regenerada partiendo de pulpa de madera preparada
quimicamente que contiene méximo 0,15 % de materiml extrai
ble con éter, que comprenden antes de dompletar la operar'
cién de trituracién de 1z alcalicelulosa afiadir un com -
puesto polimerizado cuya férmula es 1(02340)n_lGH20HéB,
donde n es un nimero entero mayor de 1L y A y B son radica=
les seleccionados del grupo gue comprende OH, halégeno,
OR o SR, siendo R un grupo alquflico de hasta 7 atomos de
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carbono y el punto de solidificacién de dicho compuesto
eg de 46 -~ 5120 y la cantidad del compuesto presente es
de 0,01 -~ 0,5% en peso seco de la pulpa.

8.- Mejorag en la fabricacién de productos de ce-
lulosa regenerada, partiendo de pulpa de madera prepara—
da gquimicamente, que comprenden la incorporacién en la pul=-
pa d: maders de un compuesto polimerizado cuya férmula es
1(02H40)n_1CH20H23, donde n es un nimero entero mayor de
lyAy B son radicales seleccionados del grupo que com-
prende OH, halégeno, OR o SR, siendo R un grupo dlquflico
de hasta 7 &tomos de carbono. |

9.~ Mejorés en la fabricacién de productos de ce=-
lulosa regenerada partiendo de pulpa de madeta preparada
quimicamente, que comprenden la rezligzacién de las etapas
de trituracidn y filtracidén en presencia de un compuesto
polimerizado cuya férmula es 1(02H40)n_10H20323, donde n
es un nfimero mayor de 1 y donde A y B son radicales selec-
cionados del grupo gue comprende OH, halégeno, OR o SR,
siendo R un grupo alquflico de hasta 7 Atomos de carboneo -
¥y el punto de solifiificacién de dicho compuesto gl menos
3410, |

‘ 10.- Mejoras en la fabricacién de productos de
celulosa regenerada, partiendo de pulpa de madera, quimi-
camente preparada que comprenden la realigacidén de las
etapas de trituraoiép, filtracién e hilado en presencia
de un compuesto polimerizado cuya férmula es 4 (02340)n_1,
UHacﬂaB, donde n es un.nﬁme;o entero mayor de 1 y Ay B son
radicales seleccionados del grupo gque comprende OH, halé~
geno, OR o SR, siendo R un grupo algquflico de hasta 7 4to-
mog de carbono y el punto de solidificacién de dicho com-

puesto es sl menos 3420 y la cantidad del compuesto presen-
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gsente en cada etapa es de 0,0L - 0,5 % en peso seco de

la pulﬁa empleada para la preparacién de la viscosa.
}1.- Mejoras en la fabricacién de productos de

celulosa regenerada, partiendo de pulpa de madera.

Este memoria consts de veintidés péginas esoritas

por una Sola ocara.

BARCELONA, —4 JUN 1999
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