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"Procedimiento de fabricacidon de articulos de celulosa regenerada.

YXemoria Descriptives
La presente patente se refiere a un procedimiento de fa-
bricacion de articulos de celulosa regenerads, mediante el cual,
se evita el amarilleamiento de dichos art{culos cuando estan en

estado himedo y se les somete a temperaturas slevadas.
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Aungue la presente patente se refiere de un modo partiocu-
lgr a las fibras, filamentos e hilos de celulosa rggenerada, el pro-
cedimiento de la misma es igualmente aplicsble a las peliculas, cin-
tas, tiras, etc, de celulosa regenerada, debiéndose entender que la
palébra "articulo" utilizade en la presente memoria comprende los
elementos descritos. »

Se ha observado que al cabo de algun tiempo, los articulos
de celulosa regenerada y blanqueada, obtenidos a pertir de la visco-
sa, plerden perte de su blancura, ¢ sea que amarillean, cuando se
les ha secado siguiendo los procedimientos clasicos de secaje, me-
diante los cuales dichos articulos con un grado elevado de humedad
han sido sometidos g un tratamiento con aife calentado a una tempe-—
ratura elevada.

La pérdida de blancura se caracteriza en que los artioculos
de viscose regenerada, adquieren la apariencia de un tefiido amarillo:
esta tendencia es particularmente notadble, y por tanto indesesgbls,
cuando se somete el articulo a tratamientos sucesivos de secaje o
calentamiento. Por ejemplo, los artfculos de rayon utilizados en la
fabricacidn de articulos quirirgicos o sanitarios, los cuales se so-
meten a un vaporizado esterilizador antes de su uso,

Otros artioculos, como p.e. ciertas prendas interiores de
uso individugl, pueden ser lo suficiente blancas en el momento de
entregaer al usuario, pero se amarillean notablemente si se las some-
te a un calentamiento en estado himedo, como el antedicho, de un este-
rilizado por vapor. Lo mismo sucede, dentro de ciertos 1imites, con
los articulos tefildos con colores pastel.

Segﬁn el procedimiento de la presente patente, el amari-
lleamiento debido & la exposicidon de los articulos de celulosa rege-

nerada a una atmosfera himeda y caliente, puede evitarse casi del

‘todo, 8i el secado de dichos articulos se efectia después de haber-

los tratado con uns solucidn acuosa que contenga iones HSO3. Esta
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solucion puede ser aplicada de forma conveniente, en la fabrioaoién
normal de fibras o filamentos de raydn viscosa, afindiendo a la ulti-
me solucidén de post-tratamiento o de acasbado, un compuesto que de
luger & la formacidn de iones HSO3. Pare que dichos iones estén pre-
sentes en la solucidn, es necesario que el pE de la misma esté com-
prendido o se le mantenge entre 3 y 6, de preferencia a un valor no
mas bajo de 4. BEs emencial que la solucion de acabadoc ses quimiocamen~
te estable dentro de la gams de pH antes mencionada.

Los sniones de sulfito de hidrdgeno pueden producirse en
la solucidn acuosa para el post-tratamiento de los articulos, medien-
te acido sulfuroso,.sulfitos, meta-bisulfitos anhidros (p.e. 17325203),
o los sulfitos acidos (bisulfitos) de metsles alcalinos monovalentes,
es decir del sodio, potasio y litio. Pueds obitenerse uns apropiada
solucidn de aniones, haciendo burbujear gas SOo en unes solucion de
un hidroxido de uno de los metales alcalinos monovalentes, haste
obtener una solucidén con un pH deseado. Cuando se utiliza un acido
o sulfitos no acidos, es necesario regular el pH a un valor que se
encuentre en la geme de 3 & 6§ p.e. al utilizar un acido, podra em=
plearse hidroxido sddico como regulador del pH; si se utilizae un sul-

Pito no acido, p.6. el sulfito sddico, podra emplearse como regulador

‘el acido clorhidrico o cualquier otro acido no oxidente. Dichs rTegu-—

lacidn del pH tiende a desplazer el acido o el Bulfito hacia la pre-
paracion de una preponderancia de bisulfito que se ioniza para dar
los aniones de sulfito acido.
. El producto preferido, puede gfiadirse a la solucidn de aca-
bado pare las fibras o filamentos de rayon, de manera que ésta dé ya
lugar al valor deseado de pH.

Por razon de su modico precio, el sulfito sddico sera gene-
ralmente el producto mas utilizado para llevar a cabo el procedimien~

to de la presente patente.
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Aunque el inhibidor de la decolo;acién ) amarilleemienio
puede aplicarse en forme de solucidn a leos articulos de celulose re-
generade ya secos o parcialmente séoos, puede ser también convenien=-
te aplicarlo a los articulos ya blanqueados y escurridos, p.e. inme-
diatemente después de la hilatura y post-tratemiento de las fibras
o filamentos de rayodn.

Segin el procedimiento de la presente petente, la concen-
tracion Optims de bisulfito, de la solucidén empleada para tratar los
filamentos y fibras de raydn recién obtenidos, deberd ser de un 0,4%,
aunque pueden emplearse concentraciones mas elevadas con un resulta—
do completamente satisfactorio desde el punto de vista de la inhibi-
cién de la decoloracidon o amarilleamiento. El efecto de dicha solu-
cidn no queds afectado por la presencia de un material de acabado,
siempre que el pE de la solucidn se mantenga dentro de los limites
antes indicados. Con el bisulfito sodico se obtiene normslmente una
solucion con un pH aproximsdamente igual a 445. Si por cualquier
causa el pH de la solucion desciende por debajo de este punto, se
libera gas SO a la atmdsfera. Se mantendra el pH a un nivel de apro-
ximadamente 3,0 mediante adicidn de sosa caustica o de un alcali.

En la fabricacion de fibras, Pilamentos o haces de fila-
mentos una vez éstos han sido hilados, pasan progresivamente median—
te dispositivos apropiados de transporte, a través de los bafios de
post-tratamiento 1iquido clésicos, tales como desulfuracién, blan-
queo y désactivacién mediante lavado con agua, de las soluciones re-
siduasles de blanqueo. luego antes de ser tratados con la solucion
final, se escurre el exceso de ague que llevan, haciéndolos pasar
a través de juegos de rodillos escurridores. Las fibras, filamentos
o haces de filamentos al abandonar dichos rodillos tienen un conte-
nido de sgua, referido a su peso seco, comprendido entre 1;0'a 300%.
Despuds de ello avanzen bajo una lluvia de una solucién de acabado,
que segin el procedimiento de la presente patente, contiene bisul-

Pito sddico disuelto, pudiendo o no contener otros productos,
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Iuego, las fibras, filamentos o haces de filsmentos, se
hacen pasar de nuevo g través de juegos de rodillos de escurrido a
£in de reducir su contenido 1fquido al m@s bajo nivel posible por
ejemplo a alrededor de un 200%, besado en el peso seco de lg fibra.
Finalmente se retirs la fibre de los rodillos en estado humedscido
por la soluoidn que contiene los iones bisulfito y sin otro trate-
miento, se secan de forma conocida. Durante el secaje, pueden con-
servarse bajo la forma mas apropiada, p.e. bajo la forme de un haz
de filamentos o napa de fibras soportado por un dispositive de trans-
porte.

Cuendo se reunen los filamentos bajo la forms de una tor-
tey ps.es en la hilatura en pote, las tortas se someten én una maqui-
na especial en s{ conocida, a las operaciones de desacidificacion,
desulfuracidn, blangueo y acabado; la solucidén de acabado estd for-
mada por uns emulsidn que contiene un lubricante textil. Antes de
aplicar la solucidn que contiene bisulfito sddico, se escurren las
tortas hasta que su contenido de humedad sea alrededor de un 230%,
referido al peso seco de las tortas. La soluoidn de tratamiento con-
tiene, preferiblemente, de 0,3 a 0,5% de bisulfito sdédico. Una vez
las tortas han sido tratadas con dicha solucion, son colocadas con~
junta o separadamente en un extractor centrifugo, en donde se las
centrifuge hasta reducir su contenido de humedad a aproximadamente
un 170%. Después las tortas se secan de forma en sf conocida (en
presencis de bisulfito sddico o de otros productos formasdores de
iones sulfito acido) colocandolas sobre los organos de transporte
de un secadero clasico, durante 30 a 125 horas a una temperatura

de 51¢C a 102¢C,
) Dad§ que practicamente en todos los usos textiles o indus-
triales de las fibras de rayon, ostas estan provistas de un agente

de acabado o de acondicionamiento de su superficie, para une o va-

rios fines, ocomo p.e. la lubricacidn de las fibras para facilitar
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su manipulacion en las maquinas textiles, reduccidn del desarrollo
de electricidad estatica, o cambio de las fuerzas cohesivas entre
las fibras, el inhibidor de la decoloracion o amarilleamiento se
junta preferiblemente, de acuerdo con el procedimiento de la patente,
con el agente de acabado, por la razdén de que si se usan dos solucio-
nes separadas de cada ingrediente, la solucion aplicade en Ultimo
lugar entes del secaje, lavare las fibras y reducira la proporeidn
de ingrediente depositado sobre las fibras al apliocarle la primera
solucidén. Por tanto, a fin de que la fibra contenga la cantidad re-
querids del agente de acabado y del inhibidor, la ultima solucidn
que se aplique a las fibras, antes de su secado, contendra los dos
ingredientes, si se requiere un producto acabado. Evidentemente es
esencial que el agente de acabado no sea afectado de fomma perjudi-
cial, por una tendencia a la acidez dentro de la gama de pH ds 3 a

6. Deberan pués seleccionarse los agentes de acabados en lo que se

‘refiere a su estabilided dentro de le gama de dicho pH.

Un cierto numero de agentes de acabado o de acondicionado
de la superficie de las fibras, son estables en soluciones manteni-
das a unos valores de pH dentro de la gama deseadas, segin el proce—
dimiento de la presente patente. Estos agentes se encuentran en va-
riedad suficiente para que se cumplan las funciones esencialmente
requeridas de los articulos acabados, tales como la facultad lubri-
cante, la prevencion al desarrollo de fuerzas cohesivas suficientes
de fibra a fibra. Ejemplos de agentes utilizados en une o veries de
estas funciones, y que ademas son estables en presencias de aniones
de sulfito de hidrdgeno son: el monolaurato dendro sorbitan 20, el
monopelmitato sorbiten y el triestearato dendro sorbitan 18, que po-
seen propiedades no idnicas; de agentes idnicos tales como: el sul-
fito de laurilo y de aceite mineral en pressncia de oleato de butil~
sulfato; y de agentes catidnicos tales ocomo el etil-sulfato de ce-

tiletilmorfolinio.
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El procedimiento preferido de aplicacion del inhibidor de
la decoloracidn o amarilleamiento de las fibras, segiun el procedi-
miento de la presente patente, consiste en tratar dichas fibras de
celulosa regenerada (después de haber sido completamente lavadas y
escurridas, y mientras estan ain en estado himedo) con una solucidn
finsl de acebado que contenga el agente inhibidor de la decoloracidn
o amarilleamiento, en proporcidn tal gue tode la fibra guede impreg-—
nada con &l.

Cuando las fibras estan en forma de una napa de fibre cor-
tada o de madejas, la solucion final puede aplicarse mediante dispo-
sitivos a lluvia; =i se trata de un haz de filamentos continuos, este
puede pasar & través de un bafio de la solucidn, y luego, para ambos
casos, a través de los rodillos de escurrido. La solucidn final se
aplica a los paguetes huecos o tortas de hilos de raydon, bombeando
a traves de sus paredes, desde su interior hacia el exterior, median-
te un tubo perforado que se extiende axialmente a traves de dichos
paquetes huecos o tortas.

Los ejemplos siguientes, que no tienen caracter limitativo,
se dan a titulo ilustrativo del procedimiento de la presente patente.
Bjemplo 1

Un paquete o torta de fibras de rayon, mo jado con una 8o~
lucidn de acebado con un pH de aproximadsmente 7,8 conteniendo mono-
laurato de sorbitan y triestearato dendro sorbitan, se le sometid a
un centrifugado péra reducir su contenido de bumedad a un 170% apro-
ximedamente, sobre su peso en estado seoco. Mientras la torta estaba
aun en estado himedo, se desdevanaron 1000 m de hilo de la torta y
con ellos se formeron mediante arrocllamiento, dos madejas de 500 m
cade una. Una de las madejas se tratd con una solucidn de bisulfito
sédico al 1%, centrifugandola a continuacidén para reducir su conte-

nido de humedad. Luego ambas madejas se sobresecaron durante unas

2 horas a 105¢C, después de ello, un extremo de cada madeja se mo jo
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con agua, seoandolos a continuacidn nuevamente. Despuss del segundo
secaje, los hilos de la madeja que no habia sido tratada con la so-
lueidn de bisulfito sddico tenfan un aspecto smerillento en la zona
que habia sido mojada y secada por segunda vez. La madeja tratads
con la solucidn de bisulfito sddico no presentaba ninguna decolora—
cién o amerilleamiento.
Ejemplo 2

Una de las tortas de;rayén de viscosa, gque pesaba unos
1500 gr cada una (620 gr peso ;eco), se la sometio a la misma apli-
cacién de acabado que la de la torta del ejemplo 1, se la trato con
una solucidn al 1% de bisulfito sddico; la torta asi tratada se la
sometid a un centrifugado a fin de reducir su contenido de humedad
a un 1%6% aproximademente. Luggo se secaron ambas tortas en un seca-
dero tunel a.una tempersturs de 658C durante unas 100 horas. Se moja-
ron luego otra vez ambas torias, véporizando la superficie periférice
de las mismse mediante una plstola de pintura al duco, hasta que las
fibras se mojaron & uﬁa profundidad de aproximadsmente & mm, a partir
de la superficie exterior de las tortas. Lusgo se secaron de nuevo.
Despuds del segundo secaje, la torta que no se trato con la solucidn
de bisulfito sddico, presentaba un smarilleamiento en la gzons exter-—
na mojada y secads de nuevo. La torta sometida al tratamiento oon bi-
sulfito sddico no presentabs ninguna decoloracidon o amarilleamiento
después del segundo tratamiento.
Bjemplo

Se repitieron las condiciones del ejemplo 2, excepto que
las tortas no contenian agentes de acabado. Despuds de haberlas seca-
do, se examinaron visuelmente en lo que se refiere a su decoloracion.
Le torta no tratada con bisulfito sodico presentaba uns decoloracion
de la misms naturaleza que la presentada por la torta del ejemplo 2
que no habia sido tratade con la solucidén de bisulfito sddico. La tor-
ta tratade con dicha solucidn no contenia fibras decoloradas o amari-

llentas.
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Biemplo 4 2 474 l 0
Una partide de madejas de fibras de rayon blanqueado y des—

crudade, sin que contuvieran agentes de acabado, =e dividid en cuatro
miestras de 150 gr. Una muestra (1) me mojo simplemente con ague CO=
rriente; une segunda muestra (2) se mojo con una solucidn de acabado
que oontenia un 0,03% de monolaurato de sorbitan 20 dendro, y ouyo pH
ere do Ty53 la tercera muestra (3) se mojo con une solucidn gue con-
tenia 0,03% de monolaurato de sorbitan 20 dendro y alrededor de 0,5%
de bisulfito sodico, con un pH de 6. las tres muestras se centrifu-
garon para eliminar el exceso de 1iguido, después se secaron en un
horno segin las fases que se indican a continuacidn: 10 minutos a
1258C, 15 minutos a 115¢C y 20 minutos a 1058C. las tres muestras
se éxaminaron en lo que‘se refiere a su brilio 8l final del ciclo
de secaje, exeminandolas nuevamente al finel de un tratamiento tér-
mico mediante vapor a una presiodn de 1 kg/om2 durante 30 minutos.
Examinadas las caracteristicas de color y brillo de las muestras,
con wn aparato de medicion de dichas caracteristicas, se comprobd
que el brillo de la muestra (3) apenas habis disminuifdo , tanto
después del secaje como después del vaporizado; las muestras 1 y 2
babian sufrido en cambio una ligera pérdids de brillo. El amarillea-
miento de la muestra 3 apenas era perceptible, en cambio si lo era
el de las muestras 1 y 2, principalmente después del vaporizadoc.
Ejemplo 5

Ooho tortas de rayon obtenidas por el procedimiento de
hilatura centrifuga, se dividieron en dos grupos. Ambos grupos, uno
de control y otro de ensayo, en condiociones idénticas de purificacidn
(1avaje, desulfuracidn ¥ blanqueo), acabado ¥y secaje, excepto que la
solucidén de acabado pars las tortas de control no contenia bisulfito
sddico. Las tortas de ensayo con la solucion de acabado conteniendo
un 0,3% de bisulfito sbdico. La solucidén de acabado contenfa wn 1,9%

de un agente de acabado formasdo por una mezcla de 75 partes de aceite
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mineral blanco y 25 partes de oleato de butil sulfato. Bl pH de la
solucién de acabado conteniendo bisulfito sédico, se mantuvo entre
335 ¥y 4,0. Después de un gecaje en un secadero de tipo conocido, du-
rante 95 horas & 638C, las tortas tenfsn un contenido de humedad de
un 3% o menos. DesPﬁés de ello se examind en cadea grupo de tortas,
mediante un espectrofotdémetro, sus caracteristicas de color.

De los resultados obtenidos se vid que la cantidad de blen-
co de las tortas tratades con bisulfito sddico era superior a la de
las tortas no tratedas o de control.

De todos estos ejemplos se saca la conclusidn que los arti-
culos de celulose regenerada pueden secarse sin que experimenten una
perdida apreciable de blancura, si con anterioridad al secaje se les
trata con una solucidn que contenga bisulfito sddico u otro producto
formador de iones bisulfito, sin que sea necesario efectuar ningimn
otro cambio en el procedimiento de fabricacidn.

Debido a su blancurs superior, los articulos de celulosa
regenereads tratados al bisulfito, se pueden tefiir de una manerarmés
uniforme con colores claros y obtener tonalidades de color mas puras. °
Ademés, el color de dichos artficulos es mis estable p.e. despuds de
un lavedo, esterilizacion, o tratamientos analogos. la estabilidad de
color se menifiesta mejor en los articulos no tefiidos, para los cuales

se desea mantensr en estado lo mas blanco posible.

¥ 0T A

Se reivindica como objeto de esta patente:

l.- Procedimiento de fabricacidon de articulos de celulosa
regenerada resistentes a la decbloracidn o amarillesmiento, tales co-
mo Pibras, filamentos y peliculas, caracterigzado por el hecho de tra—
ter dichos articulos ya lavados y libres de impurezes solubles, con
una solucién o bafio que contenge sulfito de hidrdgeno y que su pH esté

comprendido entre 3 y 6, secando a continuacidn dichos artfculos en

presencia de iones de sulfito de hidrégeno.
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2.~ Procedimiento seginla reivindicacion 1, caracterizado
en que dicha solucidn o bafio puede contener disuelto un bisulfito
de un metal alcalinoc monovalente, acido sulfuroso o didxido de
azufre.

3.= Procedimiento segin las reivindicaciones 1 y 2 carac—
terizado en que los articulos de celuloss regenerasds se les lava
para liberarlos de impurezas solubles, mientras dichos articulos
estan mojados, y por liberarlos substancialmente del agus libre re-
tenidsg,.

4.~ Procedimiento segiin cualquiera de las reivindicaciones
anteriores caracterizado en que la solucion puede ser exprimida del'
articulo, antes de proceder a su secajs.

5.= Procedimiento segin cualquiera de las reivindicaciones
precedentes, caracterizado en que el tratamiento por calor del arti-
culo se efectﬁa POT Vapor Seco.

6.~ Procedimiento seglin cualquiers de las reivindicaciones
precedentes caracterizado en que la solucidon que contiene un agente
de acabado para los erticulos, es guimicamente estable en la ante-—
dicha escala de pH.

Te— Procedimiento segﬁn la reivindicacidn 6, caracterizado
en que dicha solucion contiene en estado disuelto bisulfito sédico
en una concentracion de alrededor de unos 0,1%.

8.~ Procedimiento de fabricacidn de articulos de celulosa
regenerads.

Esta memoria constas de once péginas escritas por unas sola

carte.

Barcelona,

28 ENE. 1939
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