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MENMORIA DESCRIPTIVA
pera solicitar
PATENTE DE INVENCIORN
en
EsPANA
por VEINTE afios

g nombre de ALGEMENE KUNSTZIJDE UNIE N.V., entidad holandesa,
establecida en Velperweg Nim. 76, Arnhem, Holanda, por:
"UN PROCEDIMIENTO PARA LA FABRICACION DE HILOS, FIBRAS Y PE~
LICULAS A PARTIR DE VISCOSA™.

Este invento se refiere & un procedimiento para le fa-
bricacidn de hilos, fibras, pelfculas y productos similares
artificiales, con un cardcter pelicular total, en el cual une
viscosa, a la que se afiade una mezcla de un poliepoxi etano y
un compuesto de amonlo cuaternerio etoxilado, con activided
catidnica, se hila en un bafio dcido de hilatura, que con pre-
ferencia contiene dcido sulfirico, con, ademés, por lo menos
2% en peso de una sal de cinc soluble.

Tal procedimiento ha sido propuesto con anterioridad.

En dicho procedimiento conocido, sin embargo, se usa
une mezcle de poliepoxi etanoc y un compuesto de amonio cua~
ternario etoxilado, con actividad catidnica, en el cual la

proporcidn del compuesto de amonio cuaternario ascendie a 15
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a 40% en peso de la cantidad total del poliepoxi etano y el
compuesto de amonio cuaternario.

Con dicho uso combinado se consigue que las denomina-
das pérdidas en el cordoncillo o cord se reduzcan con respec-
to a las que ocurren cuando se traten hilos fabricados a par-
tir de una viscose en la cual 8élo estéd presente el poliepoxi
etano o el compuesto de amonio cuaternario.

Con “"pérdidas en el cordoncillo" se quiere dar a enten-
der en este caso la diferencia entre le resistencia de un
cordoncillo y la suma de las resistencies de los hilos compo-
nentes antes de reunirlos para formar el cordoncillo.

Al continuer los experimentos, se vid que no sélo también
fuera de la game mencionada los compuestos de emonio cuater-
nerio. en combinacidn con el poliepoxi etenc dan un efecto
ventajoso con relaecidn a la reduccidn de las pérdidas en el
cordoncillo, sino inclusc que el efecto modificador Sptimo
reside en dicha otra gama.

El invento consiste en que en el procedimiento del ti-
po mencionado Se trata una viscosa en la cual la mezcla de
loslcompuestos medificadores consiste en 40 a 80% del compues~
to de emonio cuaternasrio etoxilado, con actividad catidnice
y 60 & 20% del poliepoxi propano..

Con respecto al procedimiento de acuerdo con el inven-
to se hace observar lo siguiente:

Los compuestos usados de acuerdo con el invento e in-
dicados en lo que antecede como "compuestos de amonio cuater-

nario etoxilados® tienen ls siguiente férmulae general:

(CnHzno)xH -
R, = N+ i
1 % : (C.E. O0)H
R nzn ‘y



)

donde Rl_y Ré representen con preferencia un radical alcohi-
lico pero pueden incluir un radical arilico o alicfclico sien-
do con preferencia Rl un radical slcohflico que contiene de
1 a 3 dtomos de carbonoj Z representa un anidn que en esencie
5 carece de actividaed superficiel, tal como hidréxidb, haluro ,
sulfato o acetato; x e y son mimeros enteros de al menos 1
.  siendo el valor combinado preferido de x e y de 2 & 50 o més;
n es un mimero entero, posiblemente l, pero con preferencis
2 y no mée de 4.

10 - Ejemplos de dichos compuestos son:
T : 1+
1. ///(GHZCHEO)XH
. R-N \ c1™
T | N\ (cu.cm0) &
- CH. (8, 0y y
P 3
- -
15 donde R - N < se deriva del aceite de coco y x + y = 2.
~- " T+
2. /(OHZCHzo)xg
R~-N \ cL”
| (CH.CH O) K
CH 2 2y
; J
20 clondeTR - N £ se deriva del aceite de coco y x #y = 10
3 K I *
3 /(CHZCHZQ)KH o
R -NK . c1r™—
| \ (CHZCHZO)yII
GQEE, |
25 donde R — F { se deriva del iceite de coco y x +y =15
B ~ Y g |
R —-N'\\\ C1™
| Nor 0,0y E
2 y
CH
: 3 J
30 donde R — N < se deriva del aceite de soja y x +y = 15
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R-XN 1™
| \(cH,cHo‘) H

donde R — N < se deriva de n-octadecil emins y x & y = 50.

La proporcidn en la cual se afiaden dichos compuestos,
en combinacidn con el poliepoxi etano, se elige con preferen—
ciag en 1a gama de 0,5 & 5% en pesoc referidc & la celulosa en
la viscoss.

Pare el poliepoxi etanc se elige la misma gema con res-
pecto a la proporcidn usada.

Le proporcidén total del compuesto cuaternario ¥y el pow-
liepoxi etano en la viscosa, serd, por consiguiente, en gene-
ral, al menos 1%; sin embargo, la geme. de mejores resultados
se alcanza solamente con una proporcidn total de 2% y més (re—
ferida & la celulosa).

Como poliepoxi etanc se usa con preferencia un polimero
con un peso molecular entre 1500 y 4500. Por debajo del 1{mi-
te inferior el poder modificador disminuye, &l pasc que por
encima del 1lfmite superior, la solubilidad del polf{mero pue-
de ser demesisdo baja en algunos casos.

La viscosa que contiene la mencionadse combinacidn pue-
de tener incorporados otros materisles, tales como deslustran-
tes, y puede prepararse en parte o en todo & partir de.pulpa
de madersa, sin que el grado de madurez y los porcentajes de
celulosa y élcali de la viscosa sean especislmente criticos.
Pero pueden obtenerse mejores resultados cuando la viséosa
contiene de 5,5 a 8% de celulcsa y de 4 & 6% de 4lcali y tie-
ne una madureg en la gams fndice de 10 a 18 NH4Gl, En general,

estes variebles son correlativas entre s{, pero no estricta-
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mente para obtener las propiedades de hilo mejoradas del pre-—
sente invento, dependiendo de las otras constantes de hilatu-
ra.

Los modificadores pueden incorporarse en el sistema de
hilaturs en una variedad de modos, tales coma afiadiendo los
aditivos durante le operacidn de disolucidn o inyectando los
aditivos en uné corriente de viscosa que se estd enviando =
bombe & la tobera de hilar. Los mejores resultados se obtie-
nen, en general, afiadiendo los compuestos modificadores a la
viscosa durante ls operacidn de disolucidn.

El bafio de coagulacidn dentro del cual es expulsada ls
viscosa & través de una tobera debe contener una sal de cinc
soluble, tal como sulfato de cinc, en le cantidad de no menos
de 2%, con preferencia de 3a5% y mds. |

Ademés, se prefiere tener un contenido de deido sulfiri-
co de menos de 7% en el bafio, debiendo, sin embarge, ser su-
ficiente dicho contenido de dcido para coasgular y al menos
regenerer parcislmente la celulosa. Otras sales, tales como
sulfata de sodio y coadyuvantes & le hilaturs, estdn tembidn
contenidas en el bafic de hilatura.

Ton preferencis, el bafic de hilaturae debe tener une
temperatura de unos 40 a 702C. La longitud del trayecto de
inmersidn del hilo depende de la velocidad de la hilaturas as{
como del bafio de hilatura particular empleado. Como la regene-
racién se retards en las condicioges de la hilatura que des-—
eribimes, se'prefiere conducir el hilo recién hilado & través
de un tubo de hilatura montedo cosxiglmente con la tobera. De

este modo, se implde el peligro de deterioro del hilo.
Despuds de ser retirado del bafio de hilaturs en una for—

me. convencional, el hilo de viscosa recién hilado se estira

el R
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en mée del 50%, con preferencia en 80 & 100% o més. Paras ob-
tensr los mejores resultados, el estiramiento se aplica en
un segundo bafic débilmente dcido & una temperature, eon‘pre-
ferencia superior a 802C, y mejor a 952C. La longitud del tra-
yecto de inmersidn del hilo en el segundo bafic se elige con
rreferencia de modo que el xantato de celulosa sea descompues—
ta en alto grado después de abandonar dicho bafic. EI hilc es
recogido luego en forma de paquete y tratedo posteriormente,
o tratado posteriormente de modo continuo y recogido luego
en forma de paquete.

El hilo producido de acuerdo con el presente invento
se caracteriza particularmente por sus pérdidas muy bajas en
tenacidad' después de retorcido a la forme de cordonecille, sien-
do muy satisfactorias las propiedades mecdnicas.

Los ejemplos siguientes son ilustrativos de la précti-

ca del presente invento segin se describe en esta Memoria.
Todas les concentraciones, & mencs que se dige otra cosa, es-

tén calculasdas como porcentajfes en pesc.

EJEMFLO T

. Se prepard dlcali celulosa en le forme usuel & partir
de pulpa de medera pare obtener un gradc medic de polimerize-~
cién de aproximedemente 460. Este dlceli celulosa se xantetd
g 252C con 36%’&3‘032 (referido a la celulosa).

Los grumos de xantato as{ producidos se disolvieron en
una solucidn de hidrdxido sédico de uns concentracidn alcsli-
na predeterminade pera producir una viscosa con uns composi-
cién de 7,5% de celulosa y 5,7% de alcalinidad total. Duran-
te el proceso de disolucidn, se efiadieron un compuesto eon

la férmula general
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donde x 4+ y = 15 eproximademente y R es un radical hidrocar-
burc saturado de cadens rectae que contenga de 8 a 18 dtomos
de carbonc en la proporcidén de 1% (referido & la celulosa) y
unpaliepoxi etano con un peso molecular medioc de 4000 aproxi-
medamente en cantidad de 1% (referido e la celulosa).

La viscoss que contiene la combinacidn de:adicionea
que acebemos de mencionar, se dejdé envejecer s un velor de
madurez de indice 14 a lE'NH#CI.

Después de filtracidn y desaireacidn usuales, la visco-
sa se llevd & la forma de un hilo de raydén de viscosa de 1650
denier, 720 filamentos, por extrusidn de ia viscose a través
de una tobera dentro de un bafio acucso de coagulacidn con una

temperatura de 652C y que contenia 4,8% de dcido sulfirico,

'12% e sulfato de sodio y 3,5% de sulfato de cine.

Después de hacerse pasar por el baflo de coagulacidn,
el hilo se retird de é1 por medio de un primer rodillo. Lue-
go, el hilo se guid hasta dentro y & través de un segundo ba-
fio caliente débilmente dcido @ una temperstura de 942C y se
retird de él por medio de un segundo rodillo. Debido a una
diferencia predeterminade en las velocidades periféricas de
dichos rodillos, el hilo se estird en 98% entre ellos. La
velocidad de retirada del hile fué de 55 m. por minuto. El
tratemiento posterior del hilo se realizd da scuerdo coﬁ loa
procedimientos usuales, con inclusidn del secado del hilo.

Iuego, el hilo recibidé un estiramiento por batido de aproxi-

medamente 12% y a continuacidn se secd bajo tensidn. E1 hile



10

15

batido se retorcid y reunid para formar el cordonecillo para
neuméticos en construccidn de 11,4 x 10,6.

Para fines de comparacidn, se produjeron hiles en las
mismas condiciones arriba mencionadas en este ejemplo salvo
que la Unica edicidn empleada fué el poliepoxi etenc del pre-
sente ejemplo en la proporcidn de 2% (referido & le eelulosé).
Ademds, se produjeron también hilos en estes condiciones pero
usando sdlo le adicidén de amina cuaternarie del presente
ejemplo en la proporcidn de 2,5% (referide a la celulosa).

Las propiedades de resistencia de los hilos as{ produ-~
cidos se enuncian en ia Table I con fines de comparacidn, por
la cual se ve que de acuerdo con el presente invento, existe
un importente aumento tanto en las propiedades del cordonai-
llo acondicicnado como en las del cordoncillo secado en estu-—

fa.
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EJEMPLO II

Se prepard una viscosa con una composicidn de 7+5% de
celulosa y 5,5% de alcalinidad total en la fonﬁa descrita en
el Ejemplo I. A esta viscosa se afiadieron el compuesto de amo=-
nio cuaternario etoxilado y el poliepoxi etano usados en el
Ejemplo I en las proporciones de 2% y 1% (ambos referidos a
la celuloea), respectivamente. Despuds del envejecimiento,
filtracidén y deseireacidn, la viscosa recibid la forma de un
hile de raydn de viscosa de 1650 denier, 720 filamentos, por
extrusidén a través de una tobers en un bafio de coagulacidn
acuoso éoido con una temperatura de 512C y que contenia 5,2%
de écido sulfiirico, 12% de sulfato sddico y 5% de sulfato de
cine.

Después de pasar a travds del bafio de coagulacidn, el
hilo se retird de €1 por medio de un primer rodillc. Luego,
el hilo se llevé y guid dentro y a través de un segundo bafio
caliente débilmente dcido con une temperatura de 942C y se re—~
tira de 41 por medio‘de un segundo rodillo. Debido a una qi-—
ferencia predeterminadea en las velocidades periféricaes de di-
chos rodillos, el hilo se estird en 100% entre ellos. La velo~
cidad de retirada del hilo fué de 65 metros por minuto. E1
tratamiento posterior del hilo se realizd de acuerdo con los
procedimientos usuales. Luego, el hilo recibid un estiramien-
to por batido de aproximadamente 12% y luego se secd bajo ten-
sién. El hilo batido se reunid a la forma de cordoncillo para
neuméticos en construceidn de 12 x 12.

Pare fines de comparacidn, se produjeron hilos en las
mismas condiciones antes mencionadas en este ejemplo selvo que
la Unica adicidn empleadas fué el poliepoxi etano del presente
ejemplo en le proporcidn de 2% (referido a la celulosa).Ademés,

- 10 -
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se produjeron también hilos en estas condiciones usando sola~
mente la adicidn de amonio cuasternario del presente ejemplo
en la proporcidn de 2,7% (referido a la celulosa).

Las propiedades de resistencia de los hilos asf{ produ-
cidos se enuncian en la Tabla II con fines de comparacidn;
por ella se verd que de acuerdo con el presente invento hay
un importante aumento tento en les propiedades. del cordonci-
1lo acondicionado como en las del cordoncillo secado en estu-

fa,

-11 =
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EJEVMPLO TII

Se prepard una viscose con une composicidn de 7.5% de celu-
losa y 5,7% de alcalinided total en la forme descrita en el
Ejemplo I. Le viscosa, después de debidamente filtrada, de-
raireade y envejecida, se envid a bomba a una tobera a tra-
vés de un conducto. Una solucidn conteniendo la combinacidn
de adiciones usada en el Ejemplonl se inyectd y luego se
mezeld {ntimemente en la viscosa en la proporecidn de 1,5%
(referida a la celulosa} del compuesto de amonio cuaterna-
rio y 1% (referido a la celulosa) del poliepoxi etanoc.

Para esta inyeccidn se hizo pasar una parte de la via-
cose a través de un trozo de tubo en el cual, en ceda extre-—
mo, se montd una bomba de engranajes, teniendo lea bomba en
el extremo de alimentacidén un rendimiento menor que el ren-
dimiento en el extremo de. descerga. Le mezcla se inyectd en
la viscose bajo la influencia de la presidn reducida resul-
tante de la diferencia de rendimiento de las dos bombas. Des-
pués de pasar por la segunda bomba de engrenajes, le corrien-
te parcial-se unid de nuevo con la corriente principal de la
viscosa y se mezcld con ella.

La viscosa que contenie las adiciones recibid la for-
ma de un hilo de rayén de viscosa de 1650 denier, 1100 fila~-
mentos en un bafio dcido acuoso de coegulacidn con une tempe~-
ratura de 552C y que contenia 4,7% de dcido sulfdrico, 12%
de sulfeto sédico y 4,4% de sulfato de cinc. E1l hilo recién
hilado se estirdé en 93%, se tratd posteriormente y se esti~
ré por batido como se describid en el Ejemplo IXI. El hilo
tratado se reunid luego para formar el cordoncillo para neu-
méticos en la construccidn de 11,4 x 10,6.

Para fines de comparacidén, se produjeron hilcs en las

-13 -
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miemas condiciones arriba mencionadas en este ejemplo salvo
que la unica adicidn empleada fué el poliepoxi etano del pre-
sente ejemplo en la proporcidn de 2% (referido a la celulosa).
Ademéds, se produjeron tembién hilos en estas condiciones usen-
do sélo la edicidn de emonio cuaternaric del presente ejemplo
en la proporcidn de 2% (referida & la celulosd)b

Las propiedades de resistencia de los hilos as{ produ-
cidos se enuncian en la Tabla III con fines de comparecidn,
viéndose por esta Tabla que hey un asumento importante en las
propiedades: del cordoncillo acondicionado y las del secado &
lea estufa y en la resistencia de los hilos individuales esti-
rados por batido y himedos.

- 14 -
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Se preperd una viscosa con une composicidn de 7,5% de
celulosa y 5,6% de alcalinidad total en la forma descrita en
el Ejemplo I. A esta viscosa se afiladieron el compuesto de amo-
nio etoxilado y el poliepoxi etano usados en el Ejemplo I en
las proporciones de 1,5% y 0,5% (ambos porcentajes referidos
a la celulosa), respectivamente. Despuéds de envejecimiento,
filtracidn y desaireacidn, la viscosa recibid la forms de un
hilo de 1100 deniers, 720 filamentos en un bafo acuoso decido
de coagulescidn con una temperatura de 5520 ¥ que contenia
4,6% de édcido sulfirico, 12% de sulfato de sodioc y 4,4% de
sulfato de cine. ELl hilo recién hiledo se estird en 98%, se
tratd posteriormente y se estird por batido, como se descri-
ben en el Ejemplo II. E1l hilo se reunid luego & la forme de
cordoneillo pera neumdticos, en construceidn de 14 x 11,5.

Pera fines de comparacidén, se produjeron hilos en las
mismes condiciones antes mencionades en este ejemplo, salvo
que la Unica edicidén empleade fué la de compuesto de amonio
cuaternerio del presente ejemplo en la proporcidn de 2,5%
(referido a la celulosa).

Las propiedades de resistencia de los hilos as{ produ-
cidos se enuncien en la Tabla IV para fines de comparacidn,
viéndose por esta Tabla que hay un importante aumento en las

propiedades del cordoncillo acondicionado y secado en estufa.

- 16 -
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Esta solicitud que corresponde a la presentada en Es-
tados Unidos de América el 29 de Noviembre de 1957, bajo el
mimero 699.516 se acoge & los beneficios del artfculo 51 del
vigente Estatuto-Ley sobre Propiedad Industrial

NOTA

Losg puntos de invencidn propisa y nueve gque se presen-
tan para gque sean objeto de esta Patente de Invencidn en Es-
pafia, por VEINTE afios, son los sigulentes:

12,~ Un procedimiento para la fabricacidn de hilos, fi-
bras, peliculas y productos artificiasles similares, con un
cardcter pelicular total, en el cual una viscosa, a la que
se aflade una mezcla de un poliepoxi etano y un compueste de
amonio cuaternario etoxilado, con actividad catidnica, se hi-
l=g en un bafioc d4cide de hilatura, que con preferencia contie-
ne dcido sulfurico, y que tiene ademds por lo mencs 2% en
peso de una sal de cinc soluble, caracterizado porque se tra-
ta una viscosg en le cual la mezcla de los compuestos modifi-
cadores consiste en 40 a 80% del compuestc de amonio custer-
narioc etoxilado con actividad catidnica y 60 a 20% del polie-
poxi etano.

22,~ Un procedimientc segin se reivindica en el punto
1, ceracterizado porque se hila una viscosa que contiene por
lo menos 2% en pesc de la mezcle de las sustancias modifica-
dores referido al peso de la celulosa en la viscoss.

3.~ Un procedimiento segin se reivindice en los puntas
1l o 2, caracterizado porque se hila une viscosa con un conte-
nido de celulose de 5,5 a 8% en pesc, un contenido de &dlcali
de 4 a 6% en peso y un {ndice NH#Gl de 10 a 18.
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42.~ Un procedimiento segin se reivindica en cualquie~
ra de los puntos anteridres, caracterizado porque se hilsa
une viscosa a la cual se hen afiadido los conmpuestos modifice~
dores antes de la oﬁeracién de maduracidn.

52,.- Un procedimiento segdnise reivindicea en cualquie-
rae de los puntos anteriores, caracterizado porque se hila
una viscosa en un bafio de coagulacidn que contiene menos de
7% en peso de 4cido sulfirico.

62.- Un procedimiento segin se reivindica en cualquie-
ra de los puntos anteriores, carscterizado pdrque los produc-
tos recién hilados se estiran &l menos en 50% con preferen—
cia en un segundo bafio dévilmente deido, con uns temperaturs
superior a 802C.

7%+~ Un procedimiento para la fabricacidén de hilos, fi-
bras, pelfculas y productos similares artificiales con un ca-
récter peliculer total, en el cual una visceosa, a la cuasl se
afiade une mezcla de un poliepoxi etano y un compuestc de smo-
nio cuaternsria etoxiledo con actividad cetidnice, se hila
en un bafio deido de hilatura, que con preferencia contiene
écido sulfirico, y que tiene ademds por lo menos 2% en pesa
de una sal de cinc soluble, en esencia como se ha descrito
en lo que antecede y como se ha ilustrado con referencis a
los Bjemplos.

82,- Un procedimiento para le fabricacidn de hilos, fi-
bras y peliculms a partir de viscosa.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que antecede

y con los fines que se han especificado,
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Esta Memorie conste de veinte hojas escrites & méquina
por une sole de sus caeres.

Medrid, 2 0 NOV. m%
A.

P.

MIN/.
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