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Memoria Descriptive
La presente patente se refiere a la fabricacidén de fila—
mentos, hilos, fibras, peliculas, etc. artificiales, que designare-

mos en la presente memoris como filamentos de viscosa.
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Es sabido que los filamentos de celulosa regenerada obteni-
dos por los procedimientos normales de hilatura, presentan una su-
perficie dentads y unas estructura compueste de piel y nticlec. lLa
presencia de la piel y nicleo, se demuestra tifiiendo una seccion
transversal de los filamentos bajo condiciones particulares. Pro-—
cedimientos de esta clase se han descrito en la revista "Textile
Research Journal®, 1945, pag. 443. Otro ppocedimiento de diferen-—
ciacidn de la piel y el nlicleo, consiste en medir el grado de difu-
sion axil de los colorantes, tal como se describe en el mencionado
"Toxtile Research Journsl" 1948, pag. 9. Ademas de las diferencias
de afinidad al tinte y de hinchazon que presentan la piel y el ni-
cleo, se piensa que las moléculas de celulosa de la piel estan mas
fuertemente orientades que las del niGcleo y que, por esta razén, la
resistencia de las fibras de celulosa regenerade, reside principal-
mente en la piel. Es sabido por ejemplo, gque los hilados indusiria-
les de celulose regenerads, tales como los utilizados en la fabri-
cacidn de cubiertas neumaticas, tienen une piel mucho mas espesa
que la de las fibras normales.

Es conocide ya la obtencion de filamentos modificados de
celulosa regenerada, de superficie indentada y presentandoc una se-—
paracidn més difuse entre la piel y el niicleo que los filamentos no
modificados, mediante hilatura de una viscosa en presencia de ciex-
tos compuestos de amonio cuaternario solubles en el agua o de mono-
aminas especiales solubles en el bafio o de monoaminas alifaticas.
También es conocide la obtencion de filamentos de celulosa regene-—
rads de piel espesa,’superficie indentads y con una linea de sepa-
racion difusa entre la piel y el nicleo, hilando la viscosa en pre-
sencia de polislcohilenopollamidas especiales.,

El procedimiento de la presente patente tiene por objeto
un nuevo método de obtencidn de filamentos de celulosa regenerads

modificados.

Dicho procedimiento consiste en efectuar la extrusion de
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la viscosa en un bafio de coagulacidn que contenga acido sulfurive g
sulfato de zinc, efectuandose la hilatura en presencia de 0,02 a
0,5%, con respecto al peso de la viscosa, de un compuesto obtenido
por condensacion de la etilendiamina con 4 a 32 moléculas de oxido
de propileno, seguido de una nueva condensacion con oxido de etile~
no en una cantidad tal que se obtenga un producto conteniendo 20 a
80% en peso de unidades de Oxido de etileno en la molécula.

Dicho compuesto posee la siguiente formulas

H(c2840) 3 (C3H6O)3\ /(033160)3( 02840)3H
e

Segin un modo de ejecucidn pfeferido'del procedimiento de

N-CH2-CH2.N

B(c2ud0) 3 (C3H60)3 (G3E60)3(02H40) 38

le presente patente, se afiade el producto de condensacion de la eti-
lendiamine & la viscosa, pero se puede, si se desea, aiiadir dicho
producto de condensacidn al bafio de coagulacidn o & la vez a la vis—
cosa y &l bafio de coagulacion. lLos filamentos obtenidos tienen uma
piel mucho mas espesa y la separacidn entre la piel y el nicleo es
mas difusa que le separacion presentada por los filamentos obtenidos
en condiciones similareé, pero sin la adicion del producto de conden-—
sacion de la etilendiamina. El efeoto producido depende de la canti-
dad de producto de condensacion de etilendiamina presente durante la
hilatura asi como de la concentracidn en sulfato de zinc del bafio de
coegulacion. Generalmente es necesaria uns mayor cantidad de produc-—
to de condensacion de etilendiamina en un bafio de debil concentra—
cidén de sulfato de zinc para tener un efeoto favorable mientras que,
es suficiente una pequefis cantidad cuando el bafio contiene mas sul-
fato de zinc, para obtener un efeoto comparable.

El procedimiento de la presente patente tiene igualmente
por objeto preparexr una viscosa que contenga de 0,02 g 0,5% de un
compuesto obtenido por condensacidn de etilendiamina con 4 & 32 mo-

léculas de Oxido de propileno, seguida de una nueve condensacidn con
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tenga de 20-80% en peso de unidades de oxido de etileno en la molé-—

cula.

El procedimiento de la presente patente reduce ademas el
aspecto lechoso de los filamentos y disminuye su capacidad de absor-
cion de agua. Puede ser necesario proceder a ensayos pars determi-
nar la cantidad de compuestos a afiadir, a fin de obtener filamentos
de caracteristicas deseadas.

El procedimlento de la pressente patente permite ls hilatu~
ra de viscosas "verdes" o no maduradas. Cusndo se hila segin el pro-
cedimiento de esta patente, aumenta apreciasblemente la concentracion
de celulosa en los filamentos de raydn recién hilados.

Se obtienen el maximo de ventajas del procedimiento cuan-
deo se le aplica conjuntamente al procedimiento conocido como estira-
Je en caliente, segin el cual los filamentos recién hilados se some-
ten & un estiraje mientras pasan a través de un bafio acido caliente.

Cuando los filamentos se obtienen por combinacidn del pro-
cedimiento de estiraje en caliente y del procedimiento de la presen~
te patente, & fin de usarlos como refuerzo de articulos de goma (p.
e. de neumaticos) los cables obtenidos de estos filamentos son de
me jor calidad y poseen una resistencia a la fatiga mayor que la de
cables similares obtenidos por procedimientos diferentes al de la
presente patente.

Los sigulentes ejemplos ilustran sin limitarlo, el proce—
dimiento de la presente patente,

Bjemplo 1

A una viscosa que contenfa un 8,2% de celulosa, 6% de sosa
caustica y 34%, con respecto al peso del alfacelulosa, de sulfuro de
carbono, se le afiadié un 0,16% de un compuesto de formula igual a
la anteriormente citada.

Cuando el indice salino de la viscosa llegd a 5,1, se pro-

cedid a su extrusidn s traves de una hilera de 500 orificios (cads
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orificio tenfa un diametro de 75 micrones), en un bafio de coagula—
cidn que contenia 10,1% de acido sulfirico, 22,8% de sulfato sddico
y T4 do sulfato de zinc. El trayecto de los filamentos sumergidos

en el bafio fué de 45 cm y el hilo recién formado se retird del bafio
a la velocidad de 22,9 m/min, estiréndolo un 50% en un segundo bafio
acido dilufdo calentedo a 608C. El hilo se lavd seguidamente, apres—
16, secd y recogid sobre una continua de cempana; el titulo del hilo
ere de 900 den.

Los filamentos obtenidos presentaban una seceion trans-
versal en forma de habichuela; poseian una superficie indentads y
une piel muy espesa. Filamentos hilados en condiciones similares,
perc en ausencia de productos de condensacién de etilendiamins pre-
sentan generalmente uns seccidn circular, superficie dentada y una
piel y nucleo distintos.

Ejemplo 2

A una viscosa gue ocontenia un 8,2% de celulosa, 6% de so-
sa caustioca y 34%, con respecto al peso del alfacelulosa, devsulfu-
ro de carbono, se le efiadid un compuesto correspondiente a la for-
mula oitade mas arriba.

Cusndo el Indice salino de la viscosa llegd a 4,9, se pro-
cedid a su extrusidn & trevés de una hilera de 180 orificios (cada
orificio tenia un diametro de 70 micrones), en un bafio de coagule~
cidén que contenis 10,4% de acido sulfurico, 21,8% de sulfato sodico,
5}1% de sulfato de zinc. El recorridc de los filamentos en el baifio
era de 45 cm, y el hilo formado se retird del bafio a la velocidad
de 52 m/min, estirandolo un 30% en un bafic acide dilufdo calentado
a 608C. Seguidsmente se lavo el hilo, se le tratd con un agente de
acabédo, secd y recogid sobre unae continua de campans. El titulo del
hilo era 270 den.

los filamentos obtenidos presentaban uns seccion transver-
sal cleramente modificada, una superficie indentads y una piel muy

o8Pesa.,.
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Los filamentos hilados en condiciones similares pero sin

el producto de condensacion de etilendiamina son de seccidn general-

mente circular, superficie ...dentada, oon piel y nlcleo distintos.
Ejemplo 3

A una viscosa que oontenfa un 8,2% de celulosa, 6% de sosa
caustica y 34%, con respecto al peso de la alfaceluloss, de sulfuro
de carbon, se le afiadid un 0,4% de un compuesto correspondiente a la
férmﬁla anteriormente citada.

Cuando el indice salino de la visoosa llegd a 4,9, se la
sometio a extrusion a través de una hilera de 500 orificios (cada
orificio tenia un diametro de 75 micrones), en unm bafioc de coagula—
cion que contenla 10,4% de acido sulfirico, 22,1% de sulfato sddico
v 1,2% de sulfato de zinc. La longitud del recorrido de los filamen-—
tos en el bafio era de 45 om y el hilo formado se retird del bafio a
la velocidad de 22,9 m/min, a continuscidén se le estird un 504 en un
batio acido dilufdo calentado a 60%C. Seguidemente se lavd el hilo,
se le tratd con un agente de acabado, secd y recoglo sobre uns conti~
nua de cempana. El t{tulo del hilo obtenido era de 900 den.

Los filamentos obtenidos eran generalmente c¢irculares, pre-
sentaban una superficie indentada y una piel espesa. Los filamentos
hilados en condiciones similares pero sin producto de condensacion
de etilendiamina, presentan une seccion generalmente ocircular y una
superficlie dentada.

N o T A

Se reivindica como objeto de esta patente:

1.- Procedimiento para la fabricacion de filamentos, fibras,
peliculas y similares artificiales, segun el cual se somete & la vis-
cosa a una extrusidn en un befio de coagulacidn que contiene acido

sulfirico y sulfato de zinc, caracterizado en que la hilatura se efec-

tia en presencia de 0,02 a 0,5%, respeoto al peso de la viscosa, de

un compuesto obtenido por condensacion de etilendiamina con 4 a 32
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moldculas de Sxido de propilenc, seguide de una nueva condensacién

con oxido de etileno en una cantidad tal, que se obtiene un producto
conteniendo 20-80% en pesoc de unidades de oxido de etileno en la
molécula.
2.~ Procedimiento segun la reivindicacion 1, caracteriza-—
do en que el producto de condensacion de la etilendiamina se afiade
a la viscosa.
3.~ Procedimiento segin las reivindicaciones 1 y 2, carac—
terizado en que el producto de condensacidn de la etilendiamina se
afiasde al bafio de coagulacion.
4.~ Procedimiento segun las reivindiocaciones 1, 2 y 3, ca~
racterizado en que el hilo recién hilado se retira del bafio de coagu-
lacion y se lo somete & un estiraje en un bafio de acido dilufdo h's
caliente.
5.~ Procedimiento segun las reivindicaciones 1, 2, 3 ¥y 4,
caracterizado en que el producto de condensacidn de la etilendiamina
tiene por formulas
H(c21140)3(c31160)3\ /(03350)3(021{40)35
N~CH2~CEZ-N
H(c2840)3( c3H5o)3/ \(03350)3( c2r40) 35
6.~ Procedimiento pars la fabricacion de filamentos, fibras,
pelioules y similares artificiales.
Bsta memoria consta de siete paginas escritas por uns sola

cara.
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