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MEMORIA DESCRIPTIVA

que se acompaiia a la solicitud de

una DATENTE' DE _ INVENCION

...................... por....20. .. afios, en Espafia

a favor de

..LA SEDA.DE. BARBELONA, -S.. Ao ey d€ nacionalidad

............ eapafiola....... ... domiciliado en . BARCELONA

( zabtende . Avdas .Joséd Antonio ... T

por:

«...Procedimiento de fabricacidn. de.articulos.de.celuloss.regeneradar,
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PATENTE DE INTRODUGCION

a favor de
14 SEDA DE BARCELONA, S.A. de nacionglidad espafiola - do-
miciliada en BARCELONA, Avde. José antonio, 654.
por :
wsProcedimiento de fabricacidn de artfoylos de celulosa re-
genarada»

= agmmce $000 § - -
Memoriaea Desoriptiva
La presente patente se refiere a la produccidn

de artionlos de celnlosa regenerada a partir de viscosa, ¥

de una manera particular a filamentos Y fipras de celulosa



10

15

20

25

30

O N :
regeneradsa. 2 U C 5 / 5

los filementos obtenidos por los procedimientos
babltuales de hilatwra, estén constitufdos por una »pislw
© envolvente exterior y un safcleon o poroidn central, se-
parados por una 1fnea 46 demarcacidn nftida. La seccién -
transversal de los filamentos mestra yng superficie exter-
D my irreguler o dentellada, ocuando el bafio de hilatura
contiene pequefiss cantidades de sales de zino o oiartas -
otras sales de metales polivalentes.

Seadn el procedimiento de la presente patente,
la adiocidn a la viscosa o, (en clertas oondiociones) simil-
téneamente a la viscosa y al bafio de hilatura, de pequedas
cantlidades de compuestos de adicidn de éxido de alcohileno
Y de etileno diamina solubles ea agua, que contengan, por
lo menos, 28 elementos de 6xido de aloohileno por moldeula,
da luger a la obtencidén de artfeylos de celulosa regensra-
de tYales como filementos, peliculas, hojas, eto. enteramen-
te formados de esta »plels, que poseen me Jores propiedades
¥ caracteristicas, siempre que la cantidad del product de
adioidn y lo composicidn del bafio de hilatura, se manten-
gan respectivamente deuntro de ciertos 1imites que se indi~
can a continuacidén, La casracterfatica de los filamentos ob-
tenidos segun el procedimiento de esta patente mds fdoili de
distinguir por comparacidén con Jos filamentos ususales, es
su superfioie lisa y sin dentar 6 por otra parte, 10s fila-
mentos estén enteramente constitufdos por mpielw.

El procedimiento de la presente patente conaside-
ra la utilizacidn de compuestos de adicidn de 6xido de al~
cohileno y de etileno diamina que contengsn, por 1o meaocs,
de 28 hasta unos 100 grupos de éxidqo de alcohileno, prefe-
rentemente de 32 a 60, por moldcuyls de e€tileno diaming.
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Es evidente que en la prdctica, POr razones de
coste , facilidad de preparacién y disponibilidades comaer-
ciales, as{ como por su solubilidad en agua, soluciones gl-
calings y soluciones dcidas, se da la referencis & 1los com-
puestos de adicién del éxido de etileno,

Se pusde fdoilmente afiadir el compuesto de adi-
c0idn @ la viscosa bajO la forms de una solucién alcaling o
acuosa y al bafio de hilatura bvajo la forma de una s Olucién
en agua 0 en el baiio de hilar.

Si se afiade el compuesto de adicidn del dxido de
alocohileno y de la etileno diaming a la viscosa, la propor-
cibn a afiedir deberd ser, por 1lo menos, de ul 0,25% en pe-
80 sobre la celulosa contenida en la viscosa y puede veriar
hasta alcanzar ua 4%, estando comprendida la proporoién mds
preferible, entre v,5 & 3%, in presencia de cant idades meno-
res no se obitlenen producitos enteramente formados de piel
¥, si la proporcidan es mds elevada, se alteran las propie-
dades fisicas del produocto. s1 producto de edicidn de 1=
etileno diaminag puede afladirse en cualquier fase de la pro-
duccidn de viscosa, P.e, en la preparacién de pasta de ma-
dera refinade para la fabricecidn de viscosa; antes o du-
rante el ourso de la molturacidn dsl dlcalicelulosa; en el
xantato de celulosa O durante su disolucidn en la sosa cays-
tica; y en la viscosa antes o despuéds de su filtracién, -
Cuando el producto de adiocién se encuentra en la materia

prima celuldsica, puede ser necesario regular la oantided
de forma que se Obtenga una viscosa que poses la proporcidn
conveniente de producto de adicidn en el mOmento de sy hi-
latura. 51 producto de adicidn se afiade prefercnte, des-
pués de le disolucidn del xantato celuidsico en la solucidn
cdustica y antes de la filtracidn.
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ra que contenga alrededor de 6 a g% de celulosa, ¢ a 8% de
80sa cdustica ¥ 30 a 50% de sulfuro de carbono, en relscidn
con el peso de celulosa y con un fndice salino superior a
7, preferentemente igual a 9, en el momento de su hilatura
o extrusiéan.

Para obtener las me joras oiltades anteriormente,
es esencial que la composicidn del baiio de hilatura se men
tenga entre limites blen determinedos. La presencia de pro-
ductos de adicién de éxido de @leohileno y de etileno-dia-
mina en la visooss, O simultdneamente en la viseosa ¥ en
el bafio de bilatura, combinadas cocn baiios de hilar de com-
posicidn determinade, da hilos en los que se mejoran pro-
Pledades tales como la tenacidsd, la resistencia s la abra-
8idn y la resistencia a la fatiga, formados de filamentos
enteramente compuestos de piel.,

Bl baiio contiene de 10 a 25% de sulfato sédico
¥ S a 15% de sulfato de zine, de preferencia 15 a 22% de
sulfato s8dico y 4 a 9% de sulfato de zine. Los sulfatos
de otros metales como el hierro, mengeneso, niquel, eto.,
Pueden figurar iguslmente en la solucidn a reemplazar a
uda parte de sulfato de zino, La temperatura del bafio de
hilar puede variar entre 25e a S04C, preferentements de
452 a 706C,

El contenido de doido del baiio de hiler es fun-
0idn de la composioidén de la visoosa. El limite inferior
de la concentracidn de doido, se sitda justamente Por en-
cima del »punto de morcilla», es decir de la concentracidn
a la ocual eparecen en el fiismento que sale del balio de hi
latura pequeiias »morcilles» de viscosa no coagulada, En

las operaciones industriales la conocantracién de doido del
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bafio de hilatura debe mantenerse por encima del spunto de
morcilla® ¥y Por debajo del punto donde la neutralizacidén ae
la base caustica de 1la viscdsa es syficientemente rdpida pe-
ra formar uyd filamento que presenta una wpielr ¥y un »ndcleon .

La concentracidn de dcido puede sumentarse cuan-
do se aumenta la cantidad de producto de adicidn, as! como
el fndice salino de la viscosa. Existe no obstante po 14-
mite superior de concentracidn de 4eido, relacionado con
la cantidad de agente modifiocador y la concentracidn de ba-
se cdustica en la viscosa. Fueden obtensrse productos for-
mados enteramente de piel si la concentracidn de dcido es
superior el valor mdximo, audque la cantidad de producto
de adicidn de etileno diemina sea llevada més alld de 4%,
permaneciendo constantes las Ootras condiciones.

Se ha determinado que la concentracidn mfximg -
admisible de dcid para la produccién de productos entera-
mente constitufdos de piel, euando el Producto de adiocidn
sdlo existe en la viscosa, es de unas 1,4 veces el eonteni
do en sosa cdustica de la visecosa y preferentemsnte de 1,2
a 1,35 veces este contenido,

Por otra parte, se has comprobado que esta con-
centracién puede llevarse a unas 1,6 veces el contenido en
sosa cdustioa de la viscosa si, independieatemente del agen
te modificador contenido en la viscose, existe una pequeiia
cantidad de este zgente modifiecador (p.e, 81 prodacto de
adicidn del 8xido de etileno y de la etileno diamina) en
el bafio de hilatura, alosznzando sl me0s u,02% y preferen-
temsnte de 0,05 a 0,15%. E1l producto de adiecidn disuelto
en el baiio de hilaturae es del tipo ya descrito,

La presencia de productos de adicidn de la eti-

lenc dieming en la viscosa 0 simltdneamente en lg viscoea
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para elevadas veloclidazdes de hilar conviene gque la canti-

dad de producto de adicidén utilizade ses reducida.

En la produccién de filamentos destinados, por
ejemplo, a la fabricacidn de cordoncillos para neumdticos,
1los filamentos se estiran a le salida del bafio inicial de
coagulacién y de regeneracidn, se puede luego hacer pasar
10s filamentos a través de un baiio de regeneracidn final
que puede contener de 1 a 5% de dcido sylfirico y de 1 a
5% de sulraio de sosa, en presencia O no de pequefias can-
tidedes de sulfato de zine si la regeneracién no ba sido
acabada anteriormente,

Los filamentos de celnlosa regenerada prepara-
dos por medio de una viscosa que contenga ddbiles canti-
dades de productos de adicidn, solubles en agua, de éxido
de aloohileno y de etilenc diamina e hilados en baiios da
ul contenido ea gocido limitado, o bien por medio de una -
viscosa, que contenga 1los productos de adieidn, y de ba-
fios mfs fuertemente dcidos, que contengan dichos produce
tos de adicidén, poseen una superfisie lisa, indentada, y
estdn eseNcialmente formados de piei.

Debido a su reguleridad de estructura en'su to-
talidad, 10s filamentos Obtenidos segin el procedimiento
de esta patente, poseen una hinohazén y yang afinided al
tinte regulares en toda la secocidn transverdal del fila-
mento.,

Los filamentos obtenlidos segin el procedimien-
to de esta patente y formados enteramente de plel, poseen
uda elevada tenscided y uba resistencia a lg flexién au-
perlor a la de agmellos productos obtenidos por 10s proce-
dinlentos antiguos, cuslidades que deben ser atribufdas a
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48 sabldo que el retorcido de los fllementoe ordinarios,
P.e., o0 la fabricacidn de cordoncillo para neumiticos, da
lugar a una apreciable pérdida de resistencia a la trac-
oidn, esta pérdida es seasiblemente menor en el caso de cor
doncillo obtenido a partir dé filamentos enteramente cons-
titufdos de piel,

Los filamentos preparados segin el procedimien-
to de esta patente, poseen una elevala resistencia a la
tracoidn comparativamente a la de 108 filamentos normales
de celulosa regenerada, superiores caractarfsticas de re-
sistencia @ la abracién y a la fatiga y una larga duracidn
a la flexidn, Estos filamentos son muy apropiados para la
produccidn de cordoncillo para el refuerzo de productos
osuchutados, teles como neumdticos, Pero el usc de estos fi
lamentos no queda limitado @ 10 antedicho y pueden ser uti-
lizados para otras aplisaciones textiles,

istos productos de adicidn, naturalmente, pueden
afiadirse, si se desea, a 10s bafios de hilatura con ua con-
tenido mds ddbil de 4cido. »B este caso, es igualmente esen-
clal mentemr las camtidaies de productos de adicidn en la
viscosa 7 en la composicién del bafio de hilar entre los 1i-
mites indioadoe.Se obtienen productos constituidos Ynica-
mente de piel ¥ gue poseen las propiededes mejoradass, si las
operacién de hilatura en presencia de productos de sdicidn
de éxido de alcohileno y etileno diaming se efectda con ba-
flo de hiler gue tengan las composiciones indicadas anterior
mente.

El procedimiento de la presente patente, se ilus
tra mediante los siguilentes ejemplos, los cuales no tienen

caracter l1imitativo.,
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Ejemplo 1.-

Una viscosa formsda Dor ud 7% de celylosa, ud 64
de 8s0sa cdustica y un contenido total de sulfuro de carbo-
no de un 41% en relacién al peso de celulosa, se prepard
Por xantacidn del dlcalicelulosa, mediante un 36% en peso
de sulfuro de carbono caa respecto al pes® de la celulosa,
vy agitacidn dursnte ynas dos noras y media, El xentato de
celulosa se disolvidé luego en sosa cdustica, Se aifiadid a
continuacidn un 5y suplementario de sulfuro de carbono en
la mezcla y se agitd la masa dursite ula bora.

Luezo se de 6§ madurar le visoosa durantetreinta
horas a 182, Cuando el asgente modificador se incorpord g
la viscosa, se afiadid la cantidad deseada de producto de
adicién de 6xido de etileno y de etileno diaming a la solu-
oidén de 1 @ 2 » ¥ se wezold durante media hora entes de de-
Jar medurar a la viscosa, z1 producto de adicidn contenfg
unos 50 elementos de $xido de etileno por moléoula de eti-
leno diaming,

La extrusidn de la viscosa & través de las hile-
ras, se efectud a la velocidad de 28m/min,, estirdndose los
filementos formaedos un 82, en un bvafio de agua caliente
(952C) ¥ recogiéndolos en los potes de hilar. Seguidamente
se eliminaron 10s &cidos y sales de 10s filamentos median-
te lavaje, ¥ luego se secaron,

los filamentos obtenidos tenfan la superficie 1i
sa ¥ su seccidn transversal indentada y estaban formados
enteramente de plel. sus caracterfsticas mecénices eran no-
tablemente mejores que las de filamentos obtenidos sin adi-
cién del agente modificador en la viscosa.

Ejemplo 2.-

ge incorpord g la visoosa, como se ha explicado
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en el ejemplo 1, un l% s/celulosa del producto de adicion
del 6xido de etileno y de la etileno diamina. La viscosa
usada tenfa un Indice salino de 1u, usta viscosa se hild en
formg de una mecha de 78v filamentos y 1650 den. g la velo-
cidaed de 21 m/min. 51 bafio de coagulacidn y regeneracidn se
mantyvo @ ula temperatura de 608C y contenfa un 7,2 % de
dcido sulfirico, un &% de sulfato de zins y ua 174 de sul-
Teto de sodlo. La meche se estird un 90%, se lavé con agua
cal.iente @ 959C para eliminar su contenido de 4cido y sa-
les, y se la secd,

Los filamentos individuasles tenfan yaa superfi-
cie exterior lisa y no demtada y estaban formados entera-
mente de plel, ios filamentos de un hilo testigo hilados
medignte la misia viscosa pero sin adicidn del agente modi-
flogdor y en las mismes conilciones, presentaten una super-
figie irregular y dentada y estaban constitufdos por piel
y ndoleo, separados por una nitida 1fnea de demareacidn,
Las caracter{sticas de los hilos de viscosa modificada, -
eran superiores a las de los hilos de viscosa sin modifi-
car,

Ejemplo 3.~

Se hizo yune viscosa iguel a la descrita en el
ejemplo anterior, que contenfa yn 2% del producto de edi-
0in y su {ndice salino era de 9,5 en forma dé un hilo de
350 den y 44 filementos. Tl bafio de hilatura conteafa yn
9,3% de doido sulfdrico, un 8% de sulfato de zine, un 20%
de sulfato de sosa y un 0,l% del producto de adicidn del
42140 de etileno y de la etileno diemina, Se mantuvo el ba-
%0 a 634C ¥y la velocldad de extrusién era de &85m/min, Los
filamentos se estiraron en el gire un 57%, El hilo se re-

cogid en un pote de hilaturs, y POr lavaje se le eliminé el
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dcido y sales, luego se le seod. 5

los filesmentos tenfan una syperficie lisa inden~
tada y estaban enteramesnte constitufdos por piel, mientras
que unos filamentos testigo presentaban una superficie muy
irreguler y denteda, y estaban constitufdaps por piel y nd-
cleo,

En algunos casos, 10s produotos obtenidos segun
el procedimiento de la presente patente, no presentan sien~
Pre un msjoramiento de la tenscidad y alargamiento, pero en
cambio, su superficie es lisa, estén enteramente formados
de plel y su resistencia s la aprasién, a la flexién y o-
tras propiedades, quedan mejoradas.

Uha de las proplededes del rayén viscosa gue li-
mita sus aplicaciones, es su hinchazdn relativamente eleva-
da en seccidn transversal, bajo la accién del sgua, hincha-
280 que alcanza de un 65 a 80% para el raydn obtenido por
108 procedimientos normales.

Los filamentos de rayén obtenidos por el proce-
dimiento de la presente patente, presentan una hinchazén
en seccidn transversal netamente meuor, siendo de un 45 a
60 %.

La palabra »plels se utiliza paréwdesignar la
parte de los filamentos de celulosa regenerada que se ti-
fle de una forma permenente por el siguiente procedimiento:
Se obtiene una seccién microtémics de uno o varios filamen-
tos montados en un bvlogque de parafina, que se dispone so-
bre ud portaobjetos mediente el fijador albuminoso de me-
yer. Se procede s la eliminacién de 1la parafiha mediante
xileno y se coloce el corte en los baiios sycesivos de al-
cohol 60% y 30% durente unos instantes, desmuds se le tiiie

con una solucién acuosa el 2% de Azul Victoria BS concen-
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trado, durante 1 a & horas. 51 oorte aparecerd entonces,con

Pletamente azul. Se le enjuaga luego, Primero con agua des-
tileda y desmés con yno o mfs baiios, formedos por ua 10%
de agua y un 90% de dioxamo, durante un perfodo que verfa
de oinco a treinta minutos, segdn el filamento a tratar;con
ello el oolorznte se le eliming completamenie del mjcleo,pe-

T0 queda en la perte qus congtituye la pilel.

Se reivindica como objeto de esta patente:

1.- Procedimiento de fabricacién ds artfculos
de celulosa regenerada, tales como filamentos, pelfculas,
tubos, hojas, etc, formados casi o totalmente de piel,ca-
racterizado por la extrusién de una viscosa que coutiens
de 0,25 a 4%, (preforentemente de V,5 a 3%) en peso sobre
el contenido de celulosa de la viscosa, de un producto de
adicidn del éxido de alcohileno y de la etileno diaming,en
ul bafio acuso de hilature que contiens de 10 a &5% de syl-
fato de sddico, 3 a 15 de sulfato de zine, y deid sulfd-
rico; comprendiendo dicho producto de edicidén del dxido de
alcohlileno, por lo menos, de 28 a 100 (preferentemente de
32 5 60) elementos de éxido de alcohileno por moléoula de
etileno diamina, y siendo el contenido en doido sulfdrico
del bafic de hiler superior al »punto de morcilla» pero in-
ferior a la concentracién a la cual la neutralizacidn de la
sosa cdustica de la viscosa as suficientemente rdpida para
producir objetos de forma determinadas provistos de una piel
¥ ul mdeleo.

2.- Procedimiento segin 1a reivindicacidn 1, ca-

racterizado en que el Producto de adicidn del 6xido de al-
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cohllenc es ult produoto de sdicién del 6xido de etilemo y
de la etileno diaming,

3.- Procedimiento segin las reivindicseciones 1
o0 @, caracterizado en qus el contanido en decido suylfdrico
del baiio de hilatura no sobrepasa a 1,4 veces el contenid
en sosa odustica de la viscosa,

4.~ Procedimiento segin las reivindicaciones 1
O &, caracterizado en que el bafio acyoso de hilatura, con-
tiens por 10 memos, 0,08% del producto de sdicién del dxi-
do de slcohileno y de la etileno diamina.

S.- Procedimiento segin le reiviniicacidn 4,
caracterizado en que el oontenido en deido sulfyrico del
bafio de hilaturs que contiene el produeto de adicidn de 6xi
40 de alcohileno y de etileno diamina, no sobrepasa a 1,6
veces el contenido en s0sa cdustica de la viseosa. |

6.- FProcedimiento segun cumlquiera de las rei-
vindicaciones 1 a 5, caracterizedo en el que el fnjice sa-
lino de la viscosa es, como mfnimo, 7 y preferentemente 9 o
ods,

7.~ Procedimiento segdn cualquiera de 1las rei-
vindicaciones 1 a 6, caracterizedo por emplear uns viscosa
con ua contenido de un 4 a 8% de celulosa, un 4 a 8% de sO-
se odustioa, un 30 a 50% (8/celulosa) de sylfuro de ocarbo-
00 ¥y un 0,25 a 4%, de prefersncia u,5 a 3% (s/celulosa) de
un produeto de adicidn de éxido de alcohileno y etileno dia
mlne que contenga, cows mfnimo, de 838 a 100 y de preferen-
ola de 32 a 60 elementos de 4xido de alcobllens por mold-
oula de etileno diamina.

8.~ Procedimiento segun la reivindicacién 7,ca-
racterizado en que el producto de adicidn de dxido de slco-
hileno es um proquoto de adiocidn del xido de etileno y de
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la etileno;diamiu,

9,- Procedimiento segin cuslguiers de las rei-;
vindioaciones 1 a 6, caracterizado por emplear yn bafio ecud
80 de hilatura de composicidn, 10 a 85% de sulfato de sodio,
5 a 15% de sulfato de zine y dcldo enlfidrico, siemdo el con-
tenid en doido sylfdrico superior al spuntc de moreillaw
pero sin sobrepasar 1,4 veces el porce;ztaje de sosa de ls
viscoses.

10.~ Procedimiento segin la reivindicaaién 9,
caracterizado en gue la proporcién de producto de adicidn
de 6xido de alcohileno y de etileno diamina que contiene,
por 10 menos, 28 a 100 y de preferencia 56 a 60 elementos
de dxido de alcohileno por molecula de etileno diaming es,
T .10 menos, de 0,02% y de preferencis de 0,05 a 0,154 y
el contenido de dcido no sobrepass las 1,6 veces el conte-
nido en sosa cdustioca de la viscosa.

1l.- Procedimiento segdn la reivindiceeién 9,ce
racterizado en que el producto de sdicidén es un producto de
adicidn del éxido de etileno y de la etileno diamina.

12.- Procedimiento de fabricacidn de artiocnlos
de celulosa regencrada.

Este memoria consta de trece pédginas eseritas por

uha sola cara,

. - oy ,.,J:
BARCEIONA, 17
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