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a favor de
SHIA-VISCOSA Societd Nazionale Industria Applicazioni -
Viscosa S.p.A., de necionalidad italiana, domiciliada en
MILANO (Italia) Via Cernais, 8
pors:
"ipocedimiento para la obtencién de fibras y filamentos

de celulosa regenerada'.

HMenoria descriptiva.

Bs sabido que se obtienen filamentos de celulg
sa regenerada inyectando o extrudiecndo soluciones alcali
nas de xantogenato de celulosa (cominmente designedas -
por "viscosa") por medio de una hilera apropiada, en un
baio de coagulecibn. Este consiste generalmente en una -~

golucidén dcida de salss que contiene centidades variglhles
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de 4cido libre, por lo comdn sulfirico, y de 4cido en -
forma de sal sédica, regulamente sulfeto sbédico,todo e~
1lo en concentracidén aepropizda vara obtener ls coagulae-
cibn que interesa.

E1l vafio puede contener otres sales, por ejem~

lo, sales de cinc, de magnegio y de otros cationes,con
PO, ’ ’

el fin de acelerar la cozgulacidn o retardarla, o bien -
adiciones copaces de modificar también las condiciones

de coagulacidn por influlr sobre las tensiones superfi-
cisles de los bafios, la hidrofilia de los filamentos ex-

trudios, la penetracién del bafio, etc. En la presente -

.descripcién se prescindird de estag Ultimas adiciones, ¥y

se entiende gue pueden agregarse también, a los bafios de
coagulacidn conforme al presente invento, del mismo modo
gue a log bafos de coagulacidﬁ usuales.

E1l procedimiento objeto de la presénte inven-—
cidn se oaractériza porque la solucidén de sodio y xento~
genato de celulosa se extrude en forma de filamentos del
modo usual, y con los aparatos usuales (aunque éstos no
ge describen ni representan), en un bafio que no contilene
feido libre, pero si, en cambio, un bicarbonato glcalino
con'preferencia bicarbonato sédico. Ademis de esta sal,
conviene que el bafio contenga asimismo otra, por ejemplo
sulfato sbdico.

La accibn coagulente de los bicarbonatos alca-
linos, en particular del bicarbonzto sédico, ge debe a -
su reaccidn con la sosa cadstica libre contenida en la -
viscosa, con formzcibn de carbonato sddico, segin el es-
quena

NalH + NaH003 = Na,C0q + Ho0
NaOH 4 H4H082 = NaNH4CO3 4+ Hy0
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Como lag solucicnss de carbonato alcelino no -
son disolventes del sodio-xzantogenato de celulosa,los fi
lamentos de viscosa se coagulan a la salids de las hile-
ras y forman hilos de sgodio-xantato.

El uso de bicarbonatos slcalinos, en perticular
de bicarbonato sbdico, en vez de dcido libre, en el bafio
de coagunlacibn, ofrece ventajas de orden econémico, pues
permite recuperar con facilidad los reactivos, lo cual -~
no es posible empleando Acido sulfdrico libre, porque és
te, al reaccilonar con la sosa del sodio-xantogenato, pro
duce sulfato sédico, del gue no pueden recuperarse econd
micemente los reactivos iniciales. Ademés, se ha corpro-
bado con sorpresa que, prccediendo conforme gl presente
invento, se obtienen filsmentos Ge seccibn casi exacta~
nente circuler, y desde luego mucho més reguleares que -
los obtenidos por los métodos sctuales, de seccibn recor
tada o irrvegular. Bs importante obtener una geccidn regu
lar porque, & igualdad de tf{tulo, la superficie es menor
y més uniforme, y los géneros elaborados, por ejemplo, =
los tejidos, no son manchadizos. Ademés, una seccibn re-
gular interesa para diversas aplicaciones también en -
cuanto a aspecto, tacto, ste.

Is sorprendente que los bicarbonatos slcalinos
puedan utilizarse del modo previsto en el presente inven
t0. n efecto, antes era notorio el empleo de bicarbona-
to sddico en la viscosa con objeto de hacer fibras hue-
ces. Bl bicarbonato, en contacto con deido, desarrolle -
anhfdrido carbbnico. Un fenbmeno de este género es perju
dicial cuendo no convenge obtener una fibra hueca. Pero

en el caso presente, la fibra coagulads contiéne por ne-
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cesidad todavia bicarbonato alcalino, y, no obstante,pug

de ponerse en contacto con fcido en la fase de regenera-

cidén que sigue a la coagulacién, sin ninguno de los in-

convenientes que hubieran debidd esperarse.

I indudable que el hilado coagulado segin el
invento debe ser sometido & los demnfs tratemientos co-
rrientes, de los cuales se mencionardi en particuler agui
la regeneracidn con 4cido, yve es el dnico tratamiento -
quimico necesario para formar el hilado. Ala regeneracién
pueden seguir la desulfuracién, el blangueo y otros tra-
tanientos dependientes de las propiedades gque hays de -
reunir el hilado, pero 4stos no guardan relacidén con el
princiric esencial. Ademés, es sabido gue el hilado se -

lava después de cada tratamiento quimico, ¥ que se dese-

jar)

ca v apresta al final de la elaboracibén. Te estos trata-
mientos, que no forman parte del invento, y son adends -
conocidos, se prescindird en lao presente descripecibn.

Bl invento es aplicable en general a todas las
viscosas. Se aplice con preferencis & viscosag con un =
contend.do de celulossa de 6 a 1l%, ¥ unz alcalinidad to-
tal, calculada como contenido en hidréxido sédico (FNaOH)
de 6 a 9%. Todas las proporciones han de entenderse en =
peso.

La centidad de bpicarbonato alcalino contenido
en el bafio puede variar dentro de amplios lfmites. Con -
preferencia no baja de C,5%, y puede llegar hasta 4%, ¥y
préeticarente hasta la saturacibén. Segin se ha advertido
la reaccidn del bicarbonato elcalino con la gosa caisti-~
ca de la viscosa forma carbonato. Este, sobre todo el sd

dico, debe exlgtir en el balio en progorciones no sxcesi-
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vasy eg preferible mantenerlas por debajo de 6. Como es
sabido, ias centidades de log diversos componentes de -
los bafios se regulan medisnte circulacidén de los mismos,
o sea substrayendo continuamente cierta porcién de bafios
agotados que van a la regensracidén de los reactivos, y -
substituyéndola con una cantidad equivalente de bafos =
frescos.

Cusndo se opere, como se hace con preferencia,
con bafios que contengan sulfato sédico, la prdporeién en
neso de &ste se mantiene ventajosemente entre 22 y 28%.

La tenperatura de los baflos de coagulacidn og-
cila mejor entre 32 y 60¢C.

El grado de vpolimerizscién de la celulosa no -
afecta & los fines del invento, y puede variar, nor ejem
nlo, entre 200 y 65C.

31 inverto se comprenders mejor por la descrip
cién de los sigvuientes ejemplos de ejecucibdn, no limite-

tivos.

BJEIPLO 18

Una viscosa con 10y de celulosa al zrado de po
limerizacidn 300-350 y una alcalinidad total eguivalente
8 6,55 de NaQH, se hila en un bafo de coagulacidn de la

composicidn siguiente:

I'-Ea%SO4_ 25%
NafCo3 3,05
Na,C03 2155

La temiperatura de hilsdura se nantiene alrede-
dor de 40&C.

La velocidad de hiladura pueds ser cualgulera,
por ejeunlo, regulads entwre 60 d 100 m/min., v la alimen

tacibn de viscosa a la hilera se suede variar sin difi-
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cultad, para obtensr un hilado de Ffibra miltiple del tf-
tulo deseado.

Lz irmeregibdn de la hilera, segin es sabido y -
gz wractica usualmente, se regula a hase del titulo de =
lzg digtintes fibras que constituyen el hilado, en el -
sentido de cgue, al aumentar el titulo, se gumenta la in-
mersidn de lg hilera.

Por ejemplo, pera filamentos de titulo de -~ -
1-2,75 den. resulta adecuada uns inmersidn de la hilers
de 30-45 cm., 7 wara filementos por encima de 20 den.,la
immersidn de la hilera v el recorrido del hilado en el -
batio se gumentan hasta 80-100 cm., De este modo se obtig
ne ui hilado con 10-12% de celulosa, todavie en estado =
de xantogenato éédico, en el que la sosa cadstica libre
se na neutralizadc nor comnleto, ¥ el bicarbonato ha pa-
sado g carbonato sdédico.

£1 hilado zef coagulado se regencra después, -
nor ejenplo, tratdndclo dos minubtos con bafio dcido de fg
generacibén qus contenge deido sulfdrieco, 110 g/lit.; -~
ZnS0y, 5-10 g/lit., y Ne,504, 110 g/litro. La temperatu—
ra del batio se mantiene a 40-459C.

Se obtienen hilados con filamentos de seccio-
nes a transversales circulares, no recortadas, y dotadas
de una tenacidad de 1,5 g/den., sezin el titulo.

Debe observarse que las wmodalidades de la rege
neracién son conocidas ¥y no forman parte del presente in
vento, en el que puede aplicarse cualgquier método de re-
genaracidn, con un baflo asdecuado discrecional, disconti-
nwo o continuwo, ineluso como parte de un procedimiento -

de hilstura continua.




10

15

20

25

30

- 252330 =
A la coagulacién, antes de regenerar, puede se
guir un trataniento intermedio, que podris llamarse de -
"lavado", y tiene por objeto terminer o mejorar la elimi
nacibn, en log filamentos, de los bafios de coagulecidn,y
con ello del carbonato y el bicarbonato alcalino, elevan
do el contenido en celulose ds los filamentos coagulados
di sminuyendo su hinchazén y facilitando la fase regenera
cién., E1l segundo befio emplesado con tal objeto es salino,
v no contiene 4cido libre; puedecarecer ssimismo de bi-
carbonato alcalino, o contenerlo, especialmente cusndo =
la sosa calstica libre de la viscosa no se haya neutrali
zado todavia vor completo. La temperatura del tratamien-
to intermedio ouede variar deniro de amplios limites, pe
0 se prefiere entre 25 y 4520, Con preferencia, la con~
centracidn de HaZSO4 es superior a la que exisgte en el =~
bafio de coagulacidn.
EJEMPIO 22

Se opera como en el ejemplo 12, pero el hilado
coagulado, sntes de la regeneracidn, se sométe a un nue-
vo tratamiento, en el gue pasa por un balio gue contiene
35% de 1\1&2304', a 352C.

A l1ga salida de este segundo bafio se obtiene un
hilado que, en comparacién con el entrants, tiene mfs -~
consistencia, por ser mayor su proporcién de celulosa, -
que puede alcanzer valores préximos a 15%, y estéd menos
inchado.

sespuds de la rezeneracién, el hilado presenta
siempre una seccibun transversal circular.

EJLIMPIC 38

Se opera como en el ejemplo 12, pero el hilado
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que se coagula antes de regenerarlo, se frata en un segub
do bafio que contiene 26% de Nao30, y 3,5 de NaHCO3, a -
4090,

De este modo, el hilado saliente contiene un -
15% de celulosa, todavias en forms de xantogenato sédico,

y alrededor de 2% de NaHCO3, mientras que la provorcidn

~de Na2003 puede estar fuertemente disminufda con relacién

a la del hilado entrenite, y completamente anulada duran—
te un lapso bastante largo.

2

STELETO

Una viscosa como la empleade en el ejemplo 19,
se hila en un bafio que contiene 26% de Na2804, 4% de ==
H32003 ¥ 3% de NaHCO3, a la tenveratura de 352C. Este ba
fio de coagulacidn, aungue menos enérgico que el expuesto
ernn el ejemplo 19, provoreciona también la completa neutra
lizacibn de le sosa cadstica libre contenide en la visco
sa, sungue se preparen hilados con titulo elevado de fiw
bra. Bl hilado coagulado contiene zlrededor de 10% de ce
lulosa; para su regeneracibn se puede proceder como en -
el ejemplo 18,

Una viscosa como la del ejemnlo 12 ge hila en
un bafio que contiene 26 de NapS0,, 5% de NayC03 y 1% de
NaHCO3, g la temperatura de 458C, En este bafio, la hila~
dura se efectda satisfactoriamente, sobre todo al vrodu-
cir titulos muy bvajos, para los cusles se consigue neu-
tralizar sin dificultad la HaCH libre.

Para titulos wds elevados, por ejeumplo, de 15
den., conviene un segundo tratamiento salino, como en el

ejemplo 22, a fin de congeguir una eliminacién mis com-
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pleta de la sosa calstica y de disxinuir la hinchazén del
zanteto de celulosa entes de la regeneracidn.
LIELMPLO 62

Une viscosa que contiene 6,5% de celulosa al =
grado de polimerizacién 500-600 y una alcalinided total
equivalente a 7% de NaCH, se hila en un baflo que contie-
ne 274 de Nap30y, 3,6% de NalCOj y 4% de NapCOj, a 509C.
la glimentecidn de la hileré y la velocidad de hileturs
se pueden veriar, para obtener un hilado ds fibra mdlti-
rle, con filementos que, después de la regensrecién, den
titutlos de 1,5 a 20 denier. £l hilado gue sale del balio
de coagulacién. contiene 10% de celulosa. La regenszracidn
se efectia como en el ejemplo 12, y se recomlenda segulr

igual téonica, sobre todo cuando interese producir hila-

- do continuo de fibra miltiple, de los tipos de 100-3C0 -

den., con filamentos de 2,5 a T denier. Las tenacidades
obtenibles en hilados continuos, después de regenerar,dg
secar y aprestar, van de 1,8 a 3 g/den., segin el t{tulo
de las hebras.
BIEIPLO 7%

Se opera como en el ejemplo 12, pero empleando
ung viscosa con un grado de polimerizacidén de 400-450 y
alcalinidad total equivalente a 8% de sosa calistica, y -
un bafio de coagulacibn que contiene 23% de Na2804, 24 5%
de NaECO3 v 5% de NaZCOB, nantenido a la teuperatura de
53eC.
LJEHPLO 88

Se opera como en el ejemplo 12, pero con ung -

v alcalinidad total

[

viscosa que contiene 1l% de celulosa

equivalente al 9% de NaCH, v un befo de coagulacién con




10

15

20

25

27% de Na2804, 3,8% de NaHCO3 y 3,5% de N32003, a la tem
peratura de 579C,

A los hilados cosgulados seglin los ejemplos IV
y siguientes, como, en gensral, segin cualquier ejemplo
de ejecucidn. del presente invento, son de splicacidén los
tratanientos intermedios antes de regenerar, descritos -
en los ejemnlos 22 y 32,

Debe adveriirse que la coagulacidn se puede =
efectuar asimismo en dos o méds tiempos, en su caso em-

pleando bafios distintos en los tiemnos sucesivos.

RETVINDICACIONES

18,~ Procedimiento para la cbtencién de fibras
¥ filamentos de celulosa rezenerada, & voartir de solucio
nes alcalinas de xantogento de celulosa: caracterizado -
porque la solucidn alealina de xantogenato de celulosa -
se hila en un bafio de coagulacién que no contiene dcido

libre, pero contiene bicarbonato alcalino, en particular

bicarbonato sédico.,

28, Procedimiento segin la reivindicacién 18,
en el gue el bafio de coagulacibén es una solucién de bi-
carbonato alcalino, carbonato alcalinc y otrs sal, en -
particular sulfato gbdico.

38.- frocedimiento segfin las reivindicaciones
18 o 28, en el gue el bhalio de coagﬁlacidn consigte en -
une, solucidn salina que contiene de 22 a 28% en peso de

sulfato sédico, de 5% hasta saturacién, de bicarbonato -
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s8dicc, vy hasta 64 de carbonato sédico.

48,~ Procedimiento segin una o varias de las -
reivindicaciones vrecedentes, en el que la solucidén aleg
lina de xantogenato de celuloéa contiene de 6 g 11% en -
peso de celulosa, y da une alcalinidad total, calculada

como contenido en sosa cadstica, de 6 a 9% en peso.

58,- Procedimiento segin una o varias de las

reivindicaciones precedentes, en el gue la temperatura

del bafio de coagulacidn es de 32 a 602C,

68,~ Trocedimiento segin una o varias de las

1

reivindicaciones precedesntes, en el gue los filamentos
coagulados se someten a regeneracibn del modo habitual,
por tratamiento con écido, ¥ a cualguler otro tratanien—
to usual necesario pars obtener el producto terminado -
gue intesrese.

78.~ Freocediniento segin una o veriass de las -
relvindicaciones precedentes, en el que los filamentos
cdagulados se someten, antes de la regencracién, a un -
tratemiento intermedio con un bafio salino ¢uie no contie=-
ne £cido libre.

88,.~ DProcedimiento segin le reivindicacién 7e,
en el qu~ el bafio salino nc contiene bicarbonato alcali-
no, v es vreferentemente una solucibn de sulfato sbdico
en proporeidén mfs alta que la de sulfato sddico en el ba
fio de coagulacidn.

02,~ Frcocedimiento segin la reivindicacidén 78,
en el gue el bsfio salino contiene los mismos componentes
que el de coagulacidén, pero eventualmente en proporciones
distintas. |

108.~ Procedimiento segln una o variss de les -




reivindicaciones precedentes, en el que la coagulacidn se
efectvd en varios tiempos sucesivos, en su coso con bafios

distintos ,

1le. Procedimiento pﬁra la obtencidn de fibras y fi-
lamentos de celulosa regenerada".

Este memoria consta de doce péginas escritas por una

sola carae

BARCELONA, 16 de septiembre 1959
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