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Solicitantes ¢ COURTAULDS, LIMIT&D, entidad inglesa,
residente en 16, 8t. Martin®s-le~Granid,
Londres, Inglaterra.

Este invento se refiere a la produccidn de fila-
mentos, hebras, hilos, fibras y similares, partiendo de
la viscosa.

La memoria de le patente del Reino Unido n?
541,099 describe un procedimiento para la produccién’
de filamentos, en el que la& viscosa se expulsa al interior
de una solucidn coagulante acuosa de dcido sulfirico y
que contiene por lo menos una sal metélica en presencia
de un compuesto no-ionogénico, soluble en agua, susceptible

de obitenerse por le accidn de un 6xido de alkileno sobre
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un monohidroxi-compuesto que contiene, por 1o menos,
8 dtomos de carbono en una cadena. K1 compuesto no-iomogé-
nico puede afindirse a la viscosa ¢ al baiio coagulante.
151 compuesto impide el atasco de los orificios de la
hilera. Lo memoria de la Patente Norteamericana n?®
24359,(50 describe la produccidén de filamentbos de celulosa
regenerads, partiendo de una solucidn de filatura de
viscosa que conltiene una pequelia cantidad de un compuesto
orgdnico, de superficie activa y no-ionogénico, que
contenga un grupo acuo-repelente y que comprende una
cadena hidrocarbureda de, por lo menos, % dtomos de
carbono, escogido del grupo constituido por éteres, esteres
0 acetales de un glicol polietilénico, gue contengs
por lo menos 8 grupos oxletileno por molécula. EL compues-—
to impide la obstruccidn de los orificios de la hilera.
Pars impedir esta obstruceidn de los orificios de la
hilera, bastan peqgueiflas cantidades solamente del producto
de condensacidn del d6xido de polietileno.

Log filamentos de celulosa regenerada producidos
por cgitos procedinmientos, seran de la estructura normal,
0 sea tendrin una envolitura y un nucleo. Sstos filamentos
Presentan una diferencia, en la afinidad para los tintes
¥ en la hinchazén, entre la envoltura y el micleo y se
cree que las moléculas de celulosa de la envoliure estén
orientadas en mayor grado que las del micleo, mﬁue la
registencia de los filamentos, se encuentra especialmente
en la envoltura. Eg bien sabido que los filamentos de
viscosa industrial tel como se emplean en la fabricacidn
de cubiertas neumdticas tienen una envolture méds gruese

aue los filamentos textiles corrientes. Cuando estos
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Juntos
filamentos industriales se tuercen y doblan/para formar

un corddn, se presenta alguna pérdida de resistencia.

Bl objeto de este invento es producir filamentos
de celulosa regenerada con une envolturs gruesa, una
superficie no-estriada, una tenacidad o carga méxime
elevada en humedo, y susceptibles de torcerse y doblarse
pars proporcionar un corddn de buenas propiedades tensiles.z

Se ha comprobado que log filamentos de celulose
regenerada dotados de una envoltura gruesa, una superficie
no-estriada, susceptibles de admitir una elevada carga
méxime en estado himedo y capaces de torcerse y doblarse
para proporcionar un corddn de buenas propiedades tensiles,
pueden producirse hilando viscosa que contenga productos
de condensacidn de dxido de etileno con dcidos alifdticos
y este invento, en su forma preferida, comprende el uso
de estas substancias, pero se extiende también al empleo
de los productos de'condensacién de o0xido de etileno
con amidas, alcoholeg y aldehidos alifdticos mds dificiles
de obtener que los &dcidos alifaticos.

De acuerdo con este invento, por tanto, un proce-
dimiento pare la produccién de filamentos de celulosa
regenerada, comprende el aﬁadir/%a viscosa de 0,5 a 10%,
en peso, con respecto al peso de la celulosa, de un
conpuesto soluble en agua que tenga un peso molecular
medio comprendido entre 300 y 10,000 susceptible de
obtenerse por la accidn del dxido de etileno sobre un
gcido, una amida, un alcohol o un aldehido alifdticos,

N el‘expulsar la viscosa & un punto de sal comprendido
entre 5 y 18, al interior de un bafio d4cido acuoso qué

contenga &cido sutfirico en una proporcién de 0,8 a 1,5
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veces el porcentaje de sosa caustica en la viscosa, y de
3 %20% de sulfato de zinc, para formar filamentos.

gte invento se refiere también a la viscosa
que contenga de 0,5 a 10%, en peso, con respecto al peso
de la celulosa, de un compuesto soluble en agua que tenga
un peso molecular medio comprendido entre 300 y 10,000,
susceptible de obtenerse por la aceidn del 6xido de
etileno sobre un dcido, una amida, un alcohol o un aldehido
alifédticos,

Lste invento comprende también los filamentos de
celulosa regenerada modificados, con una envoltura gruesa,
una superficie no-estrieda, una gran tenacidad o capacidad
de admitir una carga maxims elevade en himedo, y que propor=-
cionan un corddn de buenas propiedades tensiles, cuando
se obtienen por el procedimiento de egte invento.

k1 producto de condensacidn del Sxido de polieti-
leno,contendrd por lo menos 7 mols de O6xido de etileno
(62H40) por mol del écido, amida, a&}cohol o aldehido,
aunque se prefieren los productos de condensecidn con 24
a 72 mols de #xido de etileno. El éacido, la amida, el
alcohol o0 el eldehido empleados como material de partids,
pueden tener una cadena de carbono de cualquier longitud
deseada; gi tiene mas de 8 dtomos de carbono el producto
de condensacidén del 6xido de etileno tendera a ser de
superficie activa.

Ademds de la envoltura gruesa y de la superfice
no-egtriada, los filamentos pueden tener una seccidn

transversal en forma de alubia, y une zona poco definlde
o difusa entre la envoltura y el ndcleo. En algunos casos,

el nicleo puede ser muy pequeflo o no existir. El procedi-



miento de este invento tiende también a reducir la
abgorcidn de agua.

E1l procedimiento de este invento permite la
filatura de las viscosas no maduradas, o llamadas ”verdes".‘

105. Al hilar de acuerdo con el procedimiento de este iﬁvento,”

aumenta de modo aprecizble la concentracidn de celulosa

en los filamentos de rayon recién hiladosg.

Las ventajas del procedimiento se aprovechan

en el méximo grado cuando se emplea en combinacidn con el

110, Procedimiento llamado de "tensidn en caliente" en el que
los filamentos recién hilédos se someten al ténsado mien-
tras circulan a través de un bafio de dcido diluido y
caliente, tal como se describe en la Patente Briténica
ne 467.600.

115. | En vista del gran numero de variables en las
condliciones de filatura, puede ser necesario realizar
ensayos para determinar les me jores condiciones con obJeto
de obtener un hilo con las mejores propiedades. Por ejemplo,
el grado de concentracidén del producto de condensacidn de

120. 6xido de polietileno que puede utilizarse con buen resulita-
do, es bastante amplio. El limite inferior de concentracidn
esta perfectamente definido, ya que por debajo de una
concentracionde 0,5% con respecto al peso de la celulosa
en la viscosa, ge obtiene una mejora muy pequefia de su

425,  empleo. ¥l limite superior, no e std definido coﬂ%anta
exactitud, ni facilidad. Le concentracidn preferida de
producto de condensacidén de Oxido de polietileno para :
producir hebras por el procedimiento de tensidén en calien-—
te, es de 1 a 4%, y 81 se emplea un exceso, no tiens

130, efecto ulterior, o éste es muy pequefios Al hilar hebras.
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y fibras cortas de rayon de denier elevado por filamento,
de acuerdo con el procedimiento de este invento, se
precisan concentraciones mids elevadas de modificadores
del producto de condensacidn del d6xido de polietileno,
para obtener una seccidn transversal lisa y no-estriada.
En el caso de 15 denier por filamento, puede precisarse
el 5% o mds de modificador del nroducto de condensacidn
del oxido de polietileno.

Cuando se emplean los productos de condensacidn

N\
del oxido de polietileno de peso molecular reducido, ‘
es geuneralmente conveniente emplear una concentracidn
algo mas clevada que en el caso de los que timnen un
peso molecular superior a 1,000, S8e prefiere usar un
producto dec condensacidn de déxido de polietileno de un
peso molecular del orden de 1.000 a 3,000, La utilided
de los »roductos de condensacion de 6xido de polietileno
de la gama de peso molecular superior, estd limitada por
la solubilidad en el bafio coagulante.

51l verdadero papel desempeflado por el producto
de condensacién de polietileno en la produccidn de hilos
modificados de celulosa regenerada, no se comprende dél
todo, pero se considera posible gue el producto de
condensacidn se hidrolice pare dar un polimero de dxido
de etileno que modifica las fibras, y un compuesto inerte
que contiene el residuo del écido, emida, alcohol o
aldehido del producto de condensacidn primitivo. Por
esta razén, se prefiere emplear productos de condensacion
que contengan una proporcidn preponderante de oxido de
etileno. Los productos de condensacidn de dxidc de etileno

con los alcoholes, parece que tienen une tendencia a
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hidrolizarse inferior a la de otros tipos de productos
de condensacidn. Ademds, los productos dc condensacidn
0xido de etileno-alcohol, presentan una solubilidad en
el bafio de coagulacidén muy inferior a la de los otros

165, tipos de productos de condensaclodne. ks por btanto de gran
importancia el emplear solamente los productos de
condensacidn 6xido de etileno—-alcohol que contenga una
gran proporcidn de Oxido de etileno.

41 amplio grado de madurez de la viscosa

170, susceptible de emplearse, muesira la capacidad de
adaptacidén del procedimiento perc las tenacidades o capa-—
cidades de admisidn de elevadas cargas miximas, solo
pueden obtencrge en los extremos de la gama citvade,
en circunstancias especiales, Por ejemplo, las resistencias

175, me joradas de las hebras solo se obtienen con cifras de
sel para la viscosa, proéximas a 5, cuando se utilizan
viscosas algo dilufdas, por ejemplo una viscosa que
contenga el 65 de celulosa. Agimismo, las viscosss con
una cifra de sal muy elevada solamente dan resultados

180, Eejores cuando la cantidad de disulfuro de carbono empleada
se mantiene razonablemente baja; en caso contrario, los
filamentos tienen’tendencia a estallar a causa de la
presidn interna desarrollada durante la filatura. La
cifra de sel preferida para la - buerd calidad de la

185 hebra estéd comprendide entre 6 y 16, y para un corddn :
de buenas propiedades, entre 8 y 13. La experiencia demueg~ ?
tra que las mejores propiedades totales de le hebra y
del corddn se obtienen con cifras de sal comprendidas
entre 2,5 y 11 cuando se emplean viscosas que contienen.

190, de 7 a 7,5%# de celulosa.
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La concentracién de sulfeto de zinc utilizeda,
es mucho més taxativa en los niveles inferiores que en
los superiores. Se necesita por lo menos un 3% para
obtencr algun beneficio, y las resistencias de la hebra
ascienden rapidemente al aumentar la concentracidn de
sulfato de zinc hasta 5%3 con menos rapidez kasta el
7% ¥ luego ya solo ligeramente, Pueden obtenerse resis-
tencias mids elevadas aun, con concentraciones de sulfato
de zinc muy superiores, si se emplea una concentracidn
elevada de producto de condensacién de 6xido de polietile~
no, por ejemplo de 2 & 4%

La concentracidn de acido sulfurico en el
bafio coagulante es de considerable importancia, y la
mejor concentracidn depende de los niveles de otras
distintos variables del proceso de filaturs, tales como
la concentracidon de sosa céﬁstica ¥y celulosa en la visco-
sa, la velocidad de filatura y la concentracidén de sulfato
de zinc en el bafio coagulante. Una vez fijadas estas
otras variables, la concentracion precisa puede determi~
narse por senclllos experimentos. Los niveles inferiores
de la gama antes indicada solamente pueden aplicarse a
velocidades de filatura'muy reducidas, mientras que el
limite superior de la gems es uUnicamente aplicable &
grandes velocidades de filatura, con concentraciones
elovadas de sulfafo de zine y reducidas de celulosa. En
general, para velocidades de filatura de 40 a 50 metros
por minuto y 6 a 8% de sulfato de zine en el haflo coagu~-
lante, se prefiere usar una concentracidén de dcido de

1 a 1,1 veces la concentracidn de sosa caustica en la

-Vviscosa, que con preferencia es del orden de 6 a &%, EL
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baﬁd cosgulante contiene también sulfato sddico, y la
concentracidn totel de sulfato en el bafio es de 18 a 26%.
Cuando los filamentos se obtienen por una
combinacidén del procedimientode tensidén en caliente y
del que consgtituye el objeto de este invento, pare
usarlos en la fabricacidén de articulos combinados de
caucho y raydén, por ejemplo cubiertas neumdticas, los
cordones obtenidos con los filamentos son de mejor cali-
dad y tienen una duracidn mayor que los cordones anslogos
obtenidos sin aplicar el procedimiento a que este invento
ge refiere,
¥l procedimiento es tembién aplicable a ls
fabricacidén de hebras textiles y a la produccidn de
fibra corta de rayon. Las hebras obtenidas tienen uns
mayor resistencia al roce y a la suciedad, y son adecusdas
para emplearse en la produccion de tapicerfa y alfombras.
Bate invento se aclara por los ejemplos siguien-
tes, en los que los porcentajes son ponderales.
EJEMPLO 1,
Une viscoss que contenia 7% de soga cdustica,
745% de celulosa y 41% de disulfuro de carbono, con
respecto al peso de la celulos%alﬁa, ¥y 1,0% en peso, con
respecto al peso de la celulosa, de un compuesto obtenido
por condensacidon de 1 mol de dcido rieinoleico con unas
27 mols de éxido de etileno, se expulsd con una cifre
de sal de 11,9 a traves de una hilera con 750 orificios
de un diametro de 0,0025" cada uno, al interior de un
bafio coagulante que contenia 7,7% de &cido sulfurico,
14,0% de sulfato sédico y 9,4% de sulfato de zinc, a

558C, La longitud de sumersidn de los filementos en el



255,

260,

270,

275

batio era de 30" y la hebra de 750 filementos formeda,

se retird del bafio por un tambor de arrastre, y se hizo
pasar & través de un baffo dcido acuoso y caliente a
952C, a un segnndo tembor que giraba a mayor velocidad
que la deﬁprimero, yara comunicar un estirado del 874

a los filgmentos. %1 bafio acido acuoso y caliente conte-
nia 3,0% de écido sulfurice,0,8% de sulfato sddico y 0, 4%
de sulfato de zinc. La hebra tenseda tenia una velocidad
de 45 metros/minuto. Lae hebra se tratd a continuacidn
con un bafio dacido diluido de la misma constitucidn que
el bafio acido acuose y caliente en el que la hebra

se tensd, sin relajacidn, hasta que la regeneracidn

fué practicamente completa, y luego se lavé con aguas,

se tratd con un terminado, ms secd y se recogid. le
hebra tenia un denier de 1.650, ‘

La seccién transversal tefiida, del filamento
obtenido, mostrd que los filementos tenfan una envoliura
my gruesa y ung superficie no-esitriada. Huchos de los
filamentos carecian de micleo, La hebra tenfa les pro-

piedades fisicas siguientes:

Carge msxime completamente seca 5,24 g/denier
Ixtensihilidad completamente seca 8 6%

Carga méxima después de acondlclonar

& una humedad relativa de 65% 4,47 g/denier
“xtensibilidad después de acondicionar L

a una humedad relativa de. 65% 12, 9% _
Carge maxima en humedo 3 35 g/denier
Bxtensibilidagd en humedo' 23 45 :
Carga de rotura del cordon completa-—-

mente geco , 30,65 libras
Carse maxima del cordon completamen—

te seco 3,66 g/denier

Hxtensibilidad del cordon completamen— )
te seco 13,8%

e e e
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#1 corddnse obtuve torciendo hebras con una
torsidn en 8 de 12 espiras por_pulgada y doblando luego
juntas dos de las hebras torcidas, con una torsidn en
Z de 12 espiras por pulgade. Bl corddn oblenido era de
denier 3,700,

Los filamentos hilados en condiciones andlogas
pero sin el producto de condensacidn de déxido de etileno,
eran generalmente de seccidn transversal circular, y
tenfan unz superficie estriada, une envoltura mucho més
delzada y un nucleo acusado. La hebra era de un denler

de 1.650 y tenia las propiedades fisicas siguientes:

Carge midxina completamente seca 4,10 &/denier
then51bllldad completamente seca 6y b

Cargza méxime después de acondicionar

a una humedad relativa del 65% 3,7Bgﬁkuﬂer
Ixtensibilidad después de acondicbnar

a uns humedad relativa del 657 13,06

Carga méxima en hiimedo 2 383Aaﬁs
htten31ollldad en himedo 24 4%

Carsa de rotura del cordon completamente seco 25,45 libras
Carga méxima del corddn completamente seco 3,07g/dmﬁsr;

thon31bllld d del coradn completamente seco 11,8%

Bl corddn era de denier 3.760.

LJENFLO 2,

Una viscosa que contenia 5,0% de celulosa,

7,0/ de sosa caustica y 2% en peso, con resmpecto al peso
de la celulosa, de una amida de &cido ldurico condensada
con 20 mols de dxido de etileno por molécula de amida,

se hild a una cifra de sal de 9,4 al interior de un befio
coagulante que contenia 9,5% de decido sulfirico, 10,0% de
sulfato de zinc y 12,04 de sulfato sddico, a 552C, Ia
velocidad de filatura era de 25 metrog por mimato. Bl hilo
ge estird el 90 mientras pasaba a través de un bafio que

contenia 3,0/% de acido sulfurico, 0,8/ de sulfato sddico,



vy 0,45% de sulfato de zine, & 952C y el hilo se lavé y
tretd antes de recogerlo. Sus pfopiedades f{sicas eran

lag giguicentess

Denier | 1.646

Carga méxima completamente seco 5,06 g/denier
Extensibilidad completamente seco 8,

Carga maxima después de acondicionar a

una lumeded relativeg del 65% 4,65 g/denier

305, Extensibilidad después de acondlclonar

e una lumeded relativa del 65% g, %%

Carga méxima en himedo S,g; g/denier
Extensibilidad en mimedo 27,

Carge de rotura del cordon secado al horno 31, 90 libras
Carga méxima del corddn, secado a2l hormo 3,7 g/denier

Extensibilidad del corddn secado al horno 14,07
Bl corddn se prepard torciendo hebras con uns
torsidn en S de 12 espiras por pulgada y luego doblando
310, juntas dos de las hebras torcidas, con una torsidn en 2
de 12 espiras por pulgada. Bl corddn obtenido era de un
denier de 3850,
N O TA
Descrita suficientemente la naturaleza del
315, invento, asi como la manera de realizarlo en la préctica,
debhe hacerse constar gue las disposiciones anteriormente
indicadas son susceptibles de modificaciones de detalle
en cuanto no alteren su principio fundamental. También
ge hace constar que el invento corresponde, a una'patente
320, presentada en Inglaterra con fecha 9 de mayo de 1955,
| ne 13, 306 acogiendose por lo tanto, & los beneflcios que
cénceden los Convenios Internacionales en vigor, y siendo
lo que constituye la esencia del referido invento y por
lo que se solicita Patente de Invencidn por 20 afios en
325,‘ Egpafia: "Procedimiento paras la fabricacidn de filamentos

de celulosa regenerada'; caracterizdndose por lo siguiente:



12 ,,= Procedimiento para la fabricacidén de fila-
mentos de célulosa regenerada, caracterizado por compren=—
der el afiadir a la viscosa de 0,5 %10% en peso, con

330, regpecto al peso de la celulosa, de un compuesto soluble
en agua y de un peso molecular medio comprendido entre
300 y 10,000 susceptible de obtenerse por la accidn del
dxido de etileno sobre un acido, una amida, un alcohol o
un aldehido alifaticos, y el expulsar la viscosa a un

335, punto de sal comprendido entre 5 y 18, al interior de
un bafio coagulante acido y acuoso gue contenga dcido
sulfdrico en un porcentaje de 0,8 & 1,5 veces el porcen-
taje de sosa caustica en la viscosa, y de 3 & 20%, de
sulfato de zinc, pars formar filamentos.

340, 22 ,~ Procedimiento, para la fabricacidn de
filamentos de celulosa regenerada, caracterizado por
comprender el afiadir a la viscosa de 0,5 a 10% en peso,
con respécto al peso de la celulosa, de un compuesto
solubléen aguga y de un peso molecular medio comprendido

345, entre 300 y 10,000 susceptible de obtenerse por la accidn
del 6xido de etileno sobre un dcido alifdtico, y el
expulsar la viscosa, & un punto de sal comprendido entre
5 ¥y 18, dentro de un baflo coagulante acido y acuoso que
contenga dcido sulfurico en una proporcidén de 0,8 a 1,5

350, veces el porcentaje de sosa csustica en la viscosa ¥y de
3 a 20% de sulfato de zinc, para obtener filamentos.

32.~ Procedimiento, segin lo especificado en
la reivindicacidén 12 o 28, caracterizado porque el pro-
ducto de condensacidn de éxido de polietileno tiene un

355. peso molecular medio comprendido entre 1,000 y 3,000,

42 ,~ Procedimiento, sesin lo especificado en
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cualquiera de las reivindicaciones 18 g 32 caracterizado

porgque lsg viscosg tiene un punto de sal comprendido entre
8y 13.

5¢,- Procedimiento, segin lo especificado en
cuglquiers de las reivindicaciones 12 g 4¢, caracterizado
porgue log filamentos reclen hilasdos se someten a un
estirado o tensidn mientras atraviesan un bafio de geido
diluido y caliente.

69,- Procedimiento, segun lo especificado en
la reivindicacidn 52, caracterizado porque la viscosa
contiene de 1 a 4%, con respecto al peso de la celulosa,
del producto de condensacidn del dxido de polietileno.

72,- Procedimiento para la fabricacidn de
filaementos de celulosa regenerada; tal y como queda
substanciglmente descrito en la presente memoria que

consta de catorce hojas itas a maquina por una sola

carae
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