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MFHORIA DESCRIPTIVA
-que se presenta para unir a la solicitud
d e
"PATENTE DE INVENCION
formulada el 28 de Mayo de 1960; con el nfm. 258.435.
| en
EgPAfaA
por VEINTE afios
& nombre de AMERICAN VISCOSE CORPORATION, entidad nortes
nmericana, egtablecida en 1617 Penngylvanie Boulevard, Fi
ladelfia, Pensilvanie, Estados Unidos de América, por:
"UN METODO D® PRODUCIR CUERPOS CON FORMA DE CELULOSA RE-
GENERADA"

Este invento se refiere a la produccidn de cuerpos
con forma, de celulosa regenerads & partir de viscosa, ¥,

més en perticular, a Tilamentos y fibras de celulosa re-
.,

o,
-~

generada g partir de viscosa.
5 Tos srtficulos con forma, de celulosa regenerada o~
partir de viscosa, como por ejemplo fillamentos, formados
por los métodos usuales, constan de una pelfcula o envol
tura exterior y un nicleo con una clera linea de demarce
cidn entre ambos. La seccidén de los Ffilementos presenta-

10 ‘ una superficie exterior muy irreguler o estriada cuando-
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se hallan presentes en el bglio de hf%agg inclusgo peque=—-—

flag cantideades de sales de cinc u otras sales de metales
polivalentes. Las partes de pelicula y micleo del fila—-
mento representan diferencias en estructura y estas par-
teg diferentes poseen diferentes caracter{sticas de hin-
chado y teiiido, permitiendo estas Ultimas una ficil iden
tificacién de la relicula y del nicleo. Ia estructura su
perficial claremente irregular y estriada posee una re~-
gistencia al desgaste por abrasidn reletivemente baja y-
recoge con fecilidad particulas extrafias, por ejemplo, -
de suciedad. Aunque la parte del nicleo posee una resis-
tencia a la tracciln relativamente elevada, tiene una ba
ja resigtencia al desgaste por abrasidén y escasa durg-——
cidn de flexidn, se halla sgometida a fibrilacidén y es re
lativamente rigida.

Je ha descubierto shora que en la presencia de pe-
quefias cantidades de aductos solubles en lcali de dxido
de alcohileno con alcohil=-hidrazings mono grasas, en la=-
viscosa, da luger a la produccién de articulos de celulo

sa regenerada con forms como filamentos, peliculas, lémi

nas y similares, compuestos totalmente de pelicula v que

tienen propiedades y carascter{sticas mejoradas, siempre-
que la cantidad del aducto se mantenga dentro de ciertos
1dimites y la composicidn del bafio de hilado se mantenga=
dentro dé ciertos 1imites de composicién que se definie-
rdn aqui en lo que sigue. Las caracterigticas mds facile
mente apreciables en comparacidn con los filamentos usus
les comprenden una superficie no estriada, lisa, y los -
filementos que estén formados totalmente de pelicula.

Este invento congiders el empleo de aductos de 6xi
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do de alcohileno con glcohil=hidrazinas mono-grasas que-
tengan, por lo menos, unos 10 a 50 & mds grupos Gxido de
alcohileno por moléoula, preferentemente de unasg 14 a -
wnas 30 vnidades de 6xido de alcohileno por molécula de-
alcohil-hidrazina mono-grasa. &s evidente gque para todas
las aplicaciones précticas considerando el precio, faci-
lidad de preparacidn, disponibilided comercisl y solubi-
lidad en agua, en soluciones alcalinas y en solucionesg -
dcidas, son preferibles los aductos de dxido de etilenos
Aungue el invento se describe haciendo referencia espeqi
fica a asductos de éxido de etileno, debe entenderse que-
son, asimismo, satisfactorios otros aductos de oxido de-
alconileno como, por ejemplo, log aductog de oxido de -~
propilenoc,

1 radical o grupo alcohilo graso es una cadena 11
neal alcohf{lica grasa o hidrocarbonada que contenga de 6
a 24 atomogs de carbono y puede ger saturada o no satura-
das El radical o radicales pueden obitenerse a partir de-
los 4eidos grasos derivados de grases v aceites animales
y vegetales como, por ejemplo, aceite de coco, aceite de

semilla de algoddn, aceite de maiz, aceite de soja, acel

“te de palma, aceite de cacahuets, sebo y endlogos y las-

grasas y aceltes hidrogenados. ILe alcohil-hidrazine mono
~grasa, tal como se utiliza para la preparacién de log -
aductos, puede ser un compuesto puro como la lauril-hidra
zina o0, bien, puede estar formada de una mezecla de di-—-
chas hidrazinas en la que los radicales alcohilo grasos-
ge obtienen o deriven de une mezcla de 4cidos grasos de-
un eceite o grasa determinado como, por ejemplo, el acei

te de cocos Los aductos pusden prepararse por reaccidn -
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entre los hidrégenos aminicos de una alconill-hidrazine -

mono-gragse o ung mezcla de slcohil-hidrazinas mono-grasas
con un 4xido de alcohileno o un polioxialcohilen-glicol,

Aductos que sean satisfactorios pueden derivarse de 1os~

dcidos cdprico, ldurico, mirdstico, oleico, estearico y-

gimilares o de mezclas de acidos grasos como los obteni-

dog del aceite de coco w otra grasa o aceite, por ejem—-

plo, del dcido Lorol gue se vende comercialmente y que -

es una mezcla de écidos grasos del aceite de coco.

51 término "aducto! se utiliza aqu{ pare simplifi-
car la descripeidn y designa un producto de reaccién for
mado mediante la reaccidn entre un éxido de alcohileno y
una alcohil-hidrazina mono-grase o mezclas de alcohil-hi
drazinas mono-grasas en gue una cedens polioxi-alcohilé-
nica sustituye a cada uno de los Atomos de hidrdgeno uni
dos & los 4tomos de nitrdseno. No es necesario que cada-
una de leag cadenss poliokialcohilénioaS‘tenga el mismo -
nimero de unidades de 6xido de elcohileno, sin embargo,—
tedricamente, si se afiaden, por ejemplo, 12 unidades de=

dxido de slcohileno, cada una de las cadenas contendrie~

4 vnidades de dxido de alcohileno.

Te obtencidn de productos formados totalmente por-
pelicula exige que haya en solucidn en la viscosa una --
cierta cantidad minima del aducto de Sxido de alcohileno.
Por lo tanto, el aducto de oxido de alcohileno debe te--
ner golubilidad suficiente pars permitir que la mninima -
cantidad del aducto se disuelva en la viscosa. El aducto
puede afiadirse convenientemente & la viscosa en forma de
solucidn en dlcali o en agua.

La cantidad del aducto que se incorpors en la vis—
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cosa debe ser, por lo menos, un 0,25% en peso de la celu
losa en le viscosa y puede variar hasta un 4%; de prefe-
rencia, la cantidad varie de 0,5% e 24 pare filementos -
con denier bajo y de 0,25% a un 1%, aproximedemente, pa—
ra filementos con denier elevado., Cantidades menores no-
dan lugar a la obtencidn de productos formados totalmente
por pelicula y cantidades meyores afectan perjudicialmen
te & las propiedades f{sicas de los productos. Las canti
dades dentro del intervalo preferido son las més efica-—
ces para mejorer lag caracteristicas ¥ propiedades de ~—
los productose. El aducto de alcohil-hidrazina grasa pue-
de afiadirse en la fase de produccidn de viscosa que se -
desee, por ejemplo, en la preparacién de la pulpa de ma=-
dera refinada pera la fabricecidn de viscosa, entes o du
rante la fragmentacidn de la celulosa alcalina, a la ce-
lulosa xantogenada mientras se disuelve en la solucidn -
cdustica o & la solucidn de viscosa antes o despuds de -
lae. filtracidn. ¥l aducto se afiade, preferentemente, des=
ﬁués de haber disuelto el xantato de celulosa en la solu
cidn cAustica y antes de la filtracidn.

La viscosa puede contener de un 6% a un 8% de celu

'losa, eligiéndose, en particular, el origen de la celulg

ga segﬁn el uso final a que se destine el producto de ce
lulosa regenerada._El contenido en sose cdustica puede -
hallarse desde un 4% a un 8% y el contenido en disulfuro
de carbono puede estar entre un 30% y un 50% referido al
peso de la celulosa. La viscosa modificada, esto es, una
viscosa que contenga la pequelia cantidad de aducto, pue=-
de tener un ensayo de sal superior a 8 aproximedamente Yy,

de preferencig, superior g 10, aproximadamente, en el mo
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mento del hilado o extrusilne 71 término "ensayo de sall,
tal como se utilizs aqui, se refiere &l ensayo usual con
cloruro sédico.

Con objeto de obtener las mejoras aqul enumeradas—
anteriormente, es esenclal gque la composicién del bafio -
de hilado se mantenga dentro de un intervelo bien defini
do. La presencia de aductos de éxido de alcohileno en la
viscosa, combinada con estos bafios de hilado limitados,-
da lugar a la produccion de hilos con propiedades mejora -
dag, como tenacided elevsda, elevada resistencia al des-
gagte por ebrasidn, alta resistencia a la fatiga y forma
da, por filamentos compuesgstos totalmente de pelfcula.

Genéricamente, y en términos de la practica indus-
triel, el bafio de hilado es un bafio de baja acidez y ele
vada concentracidn de cinc y que contiene de un LO¥ a un
25¢% de sulfato sddico y de un 3% a un 15% de sulfato de-
cinec, preferentemente de ;5% a 22% de sulfato sddico y -
de 4% a 9% de sulfato de cinc. Pueden estar presentes ——
otros sulfstos metdlicos como los de hierro, manganeso,—

niquel y andlogos, y pueden sustituir parte del sulfato-

.de cinc. La temperatura del bailo de hilado puede variar-

de unog 25¢C & unos B(CeC, preferentemente, entre unos --
458C y unos 708C. Para la produccién de filamentos del -

tipo constituido todo por pelfcula, las temperaturas del

" bafio de hilado no son criticas; sin embargo, como eg =—

bien sabido en la préctica usual, determinadag propiede~
des fi{sicas como la resistencis a la traccién varfan, dai
rectamente con la temperaturas del baiio de hilado. Asf, -
para la produccidn de filamentos para aplicaciones en cu

biertas de neumdticos como cordoncillo, de acuerdo con -
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el método de este invento, el bafio de hilado se mantiene,
de preferenqia, a una temperatura entre unos 55¢C y 6582C,
con objeto de obtener la resistencia a la traccidn elevg
da que se desee.

¥l contenido en dcido del bafio de hilado se equili
bra. frente a la composicién de le viscosase Tl limite in-
ferior de la concentracién de 4cido, segin es bien sabi-
do en la préctica, se halla inmediatamente por encima =
del punto de gbultemiento, esto esg, la concentracidn a -
la cual apsrecen pequelfios bultos de vigcosa sin coagular
en la hebra a medida que deja el ballo de hilado, Parg —-
operaciones comerciales, le concentracidn de &cido del -
batio de hilado se mantiene, en general, elrededor de 0, 4%
a 0,5% por encima del punto de abultamiento. Para ung =
composicién espec{fica de viscosa, la concentracién de -
bcido del bafio de hilado débe mantenerse por encima del-
punto de abultamiento y por debasjo del punto en el que la
neutralizacién del dlcali de la viscosa es suficientemen
te rdpids para formar un filamento que tenga una pelicu-
la y un nticleo.

Existe una concentracidén méxima de dcido para cual

auier determinada composicidn especifica de viscosa més-

2llé de la cual la neutralizacidén es suficientemente ré-
pida pera producir filamentos que tengan pelicule y ni--
cleo, Por ejemplo, en general, la concentracién en dcido
de los bafios de hilado que son satisfactoriss para la -—-
obtencidn de prodvetos formados todo por pelicula a per—
tir de wn 7% de celulosa, 6% de viscosa cgustica y que =
contengan los aductos de alcohil-hidrazinas grasas, se -

] o N ’ .
encuentra entre un 5% y un 8%. La concentracién de dcido

.
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puede aumentarse a medida que gumenta la cantidad de --
aducto y, asimismo, & medida que sumenta el ensayo 4e ==
szl de la viecosa. Sin embargo, existe un 1inite SUPE———

rior de la concentracion de dcido basado en la cantidad-

'de modificador y en la concentracidén de dlcali en la vig

cosa, Los productos formados todo por pelioula no pueden
obtenerse si la concentracidn de acido se aumenta por en
cima del valor méximo, eunque la centidad del aducto se-
aumente por encima de un 4%, manteniendo constantes lage
otras condiciones. E1l aumento del contenido en sosa cdug
tica-de la viscoss por encima de un 8%, no es econdnmico-
para los métodos de produccidn comercisles. For ejemplo,
una, viscoss que contengs un 7% de celulosa, un 6% de go=
sa ciustica, un 41% (referido el peso de celulosa) de di
sulfuro de carbono, 1% (referido al peso de celulosa) de
un aducto de éxido de etileno con monolauril-hidrazina -
que contenga unas 19 unidades de dxido de etileno por mo
lécula y que dé un ensayo de sal de, aproximadamente, =~
11,5, cuando se somete a la extrusidn en bafios de hilado
que contengen 16 a 207 de sulfeto sddico, 4 a 8% de sulfa

to de cinc y no mds de un 7,9% de dcido sulfirico, da 1lu

gar a la produccibn de filamentos formados todos de pelf

cula, Pueden emplearse cantidades menores de &cido sulfl
rico. Cantidades mayores de deido sulfirico dan lugar a-
1z obtencidn de productos que poseen pelicula y ntcleo.

Un descenso de le cantidad de aducto, el descengo del ——
contenido en sosa cdustica o el descenso del ensayo de =

sal de la viscosa, reduce la concentracidn méxime de &ei
do permisible para la produccidén de filementos formados—

totalmente por pelfcula. Se ha determinado que la concen
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tracidn méxima de Acido que es permisible para la obten-
cidn de productos formados totalmente por pelicula es -~
del 8% aproximadamente.

La presencie de log aductos de alcohil-hidrezinas
mono-gregas en la visgcosa retrase la coagulacién ¥y POT-—
lo tanto, la cantidad de sducto empleada debe reducirse-
para velocidades elevadas de hilado y pare filamentos =——
con denier superior o cuerpos nés Sruesos, Asi, para con
seguir las caracteristicas fisices Optimas de una Ffibra-
formada toda por pelicula obtenida de una viscosa como -
la aﬁﬁerior y con uvna velocidad de hilado de unos 50 me-
tros por minuto, el aducto se emplea en cantidades que -
se hallan en la parte inferior del intervalo indicedo, -
por ejemplo, un O,25%. La determinacidn de la concentre-
cidn méxime y Sptime especifica de &cido pera una deter-
minsda viscosa, bafio de hilado y velocidad de hilado, se
hace por gimple experimentacidn por los practicos en la-
materia, Le viscosa sometida a la extrusidn debe sumer--
girse o mantenerse, desde luego, en el bafio de hilado du
rante un periodo suficiente para efectuar la coagulacion
relativamente completa de la viscosa, esto es, la coagu-
lacidn debe ser suficiente para que los filamentos no se
adhieran unog o otros cuando se conducen juntos y se sa-
can del bailic.

Para la producoién de Tilamentos para aplicaclones
como lz fabricacidén de cordoncillo para neumdticos, los~
filamentos deben estirarse preferentemente después de se
pararlos del bafio inicial de ooagulaclon ¥y reg eneracion.
Del bafio iniciael de hilado, los filamentoe pueden hacer-

se pasar por un bafio acuoso caliente que puede egtar for
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mado por sgus caliente o una soluciln de acldo dilufda y
pueden estirerse de un 70 a wn 1204, de preferencia, en-
tre 85 % y 100 %, Las fibras para otras aplicaciones tex
tiles pueden estirarse tan poco como un 20%, La cantidad
exacta de alergemiento dependerd de la tenacidad que se-
dese y otras propiedades y del tipo sgpecifico del produc
to que se estd obteniendo. Si se desea, los filamentos -
pueden estirarse al sire, Debe entenderse que el invento
no se halls limitado a la produccidén de filamentos y fi-
brag sino que es gplicable, agimismo, a oiros art{culos-
con forma como léminas, peliculas, tubos y similares.
Tos filamentos pueden hacerse pasar, a continuacién, a -
través de un bafic final de regeneracidén que puede conte-
ner de un 1% a un 5% de dcido sulflirico y de wn 1% a un~

5% de sulfato sédico, con o sin pequefias cantidades de sul

‘fato de ecine, si la regeneracién no se ha cdmpletado an-

teriormente.
Tl tratemiento siguiente al bafio final de regenera
cidn o a la operacidn de estirado cuando le regensracidn

ha sido completa, puede congtar de una fese de lavado, =

una fase de desulfurscidn, la aplicacidén de un materisl-

de acsbado o plagtificado y seczdo antes o degpués de re
cogerlo o puede incluir otras fases que se deseen 0 usua
les, como el blangueo y anflogas. Bl tratamiento después
de le regeneracidn vendrd impuesto por el tipo espec{fi-
co de cuerpo formado y el usc a gque sge degtine,

Los filementos de celulosza regenerads preparados a
partir de viscosa que contenge lag pequeflas cantidades -
de eductos de Oxido de alcohileno con alcohil-hidrazinas

mono-grasas, solubles en &lcali, hilados en los bailos de

- 10 =
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hiledo con un contenido limitado en Acido poseen una Su~
perficie 1isa 0 no estriada y estdn Fformados esencialmen
te en su totalidad de pelfcula. A causa de la uniformidad
de estructura del filamento, las caracteristicas de hin-
chado y tefiido son uniformes en toda la seccidn del fila
mento. Los filamentos producidos segdn este invento, for
mados totalmente por pelicula, poseen una eleveds tenaci
dad y una duracidn a la flexidn mayor que log filamentos
producidos de acuerdo con los métodos anteriores lo que=
pusde atribuirse & la wniformidad en la estructura de pe
1{culs por todo el filamento. Aungue el torcido de los -
filamentos usuales como, por ejemplo, para la produccién
de cuerda pare cubiertas de neumdticos, da lugar a una -
pérdida apreciable de resistencis e la traccidn, hey una
pérdida aprecilablemente menor de registencia a la trac--‘
cién en le produccién de cuerdas torcidas a partir de fi
lamentos formados totalmente por pelicula. Tos filamen-—
tos preparados a partir de viscosa que contenga aductos-
de dxido de slcohileno con alcohil-hidrezinas mono-grasas

poseen uns elevada resistencia a la traceidn en compare-

cidn con los Ffilamentos normales de celulosa regenerada,

poseen resigtencia al desgaste por abrasidn y e la fati-
ga superior y una elevads duracidn a la flexidn. Dichos-
filamentos son muy esatisfactorios para la produccidén de-
cuerdas o cordoncillos paras reforzar los productos del -
caucho como, por ejemplo, cublertas de neumdticos, aun--
que los filamentos no se hallan limitados a estos usos ¥y
pueden utilizarse en otras aplicacionegs textiles,

8l invento puede aclararse haciendo referencia a =-

la preparacién de filamentos de celulosa regenerads g -
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partir de una viscosa que contenga como 7% de celulosz,~—
como 6% de sosa cdustica y que tenga un contenido total-
en disulfuro de carbono de un 41% referido al peso de la
celulosa. Las solucicnes de viscosa se prepararon xento-
senando la celulosa alcalina mediante la introduccidn de
un 36% de disulfuro de carbono referido al peso de la ce
luloga y batiendo durante unas 2 Loras y media, Zl xanta
to de celulosa se disolvid a continuacidn en solucidn de
sosa cdustica. A continvacidn, se afiadid al mezclador otro
59 de disulfuro de carbono ¥y la masa so mezcld dursnte -
ung hora aproximadamente. Se afiadlid la centidad deseade-
de un aducto de 6xido de etileno con una alcohil-hidrazi
ng grasa a la solucidn v se mezcld durente media horg —
aproximsdamentes. La viscosa se dejé entonces madurar du-

rante 30 horas & 18¢C,

Ejemplo 1

Aproximadamente 0,5% (referido al peso de lg celu=-
losa) de un zducto de éxzido de etileno con mono-lauril -

hidrazina que contenia unas 14 unidades de dxido de eti-

. leno por moléculas se afiadié e incorporé a la viscosa, s@

gin se describid snteriormente. Ia viscosa empleada en -
el hilado de filamentos tenfa un ensayo de sal de 11,2,

La viscosa se sometid a la extrusidn a través de una to-
bers formando uns fibra de 210 denier, 120 filamentos, a
una velocidad de unog 43 metros por minuto. ¥l balio de -
coagulacidn y regenerscién se mantuvoe a une temperaturae-
de vnos 608C y contenia 7,5% de écido sulfiérico, 7,8%’69
sulfato de cine y 18% de sulfato sédico, La fibra se es-

tird un 75% mientras pasaba a través de un baiio de ague-

-12 -




i

10

15

25

30

caliente & 958C. La Ffibrs se recogid en una cémars de --
hilado, se lavd para eliminsr los deidos y sales y se so
¢l

Los filamentos individuales tenien una superficie-
exterior liea, sin estriar y estaban formados totalmente
por pelfcula, no pudiendo detectarse nucleos con gran au
mento (por ejemplo, 1500 x). Los filamentos de una fibra
de control hilada con la misms viscosa pero sin la.adi—-
cidn del agente modificador e hilados en lag mismas con-
diciones, presentaben una superficie muy irregular y den
tada y estaban compusstos de un 90% de pelicula ¥y el res
0 de micleo con una clers lfnea Ge demarcacién entre pe

1f{cula y nfcleo. Otras propiedades f{sicas se indican en

la tabla que sigue & los ejemplos.

Ejemplo 2

Una solucidén de viscosa de la misma composicidén y-
enseyo de sal, pero que contenfa un 1% de un aducto de -
[ . . . .
oxido de etileno con monolsuril-hidrazins, gue compren=-—

df{a aproximedemente 14 vnidades de dxido de etileno por-

.molécula, se hild en el bafio de hilado del ejemplo 1, —-

formendo una fibra de 40 filamentos, 320 denier, con una
velocidsd de hilado de unos 25 m por minuto. Los filamen
tos se estiraron aproximedsmente un 57% en el bafio Ge ==
agua caliente,

Los filementos individuales tenfan una superficie-
exterior lisa, sin estriar y estaben formados totalmente
por nfcleo. Los filementos de une fibrs de control pre--
sentaban une superficie muy irregular y estriada y esta~

ben compuestos de un 80% de pelfcula y el resto de ndw—
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c¢leo, con una clara linea de demercacidn entre la pelicu

la y el micleo.

Zjemplo 3

A una viscosa como la descrita anteriormente se le
afiadié 0,5% de un aducto de Oxido de etileno con monolau
ril-hidrazina, que contenia unas 19 unidades de Sxido de
etileno por molécula. Ie viscosa d16 un ensayo de sal de
11,6 y ge hild dsndo una fibra de 120 filaementos, 205 de
nier, por extrusién en un beiio de hilado que contenia --
7,9%'de écido sulfirico, 8% de sulfato de cinc y 19% de-
sulfato sddico. Z1 bafio se mantuvo a 608C y la velocidad
de extrusidén fué de unos 22 m por minuto. Los filementos
se hicieron pasar a continuaecién a través de un bafio de-
agua caliente a 95¢C y se esgtiraron un §2%. La fibre se-
recogid en una cémera de hilado, se lavd para eliminaer -
gcidos v seles y se mecd.

Tos filamentos individuales podien distinguirse f&
cilmente de los Ffilamentos de control porque tenisn una-
superficie lisa, sin estriar, y estaban formados total-=-
mente de pelfcula, mientras que los filamentos de cOn=—-—
trol tenisn una superficie muy irreguler y estriada y es
teban formados de un 90% de pelicula y el resto de ni-—-
cleo, con una clara lines de demarcacidn entre la pelicu
la y el ntcleo. Otras propiedades f{sicas se indican en~

la tabla gue sigue a los ejemplos.

Hjemplo 4

La solucidn de viscose del ejemplo 3 se hild con =

el miemo ensayo de sal y en las mismas condiciones indi-
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cadas en el ejemplo 3, excepto que la velocidad de extru
sidn fué de 44 m por minuto y la fibra se estird el 74%.
Lbs filamentos individuales, como los del ejemplo-
3, tenfan superficles lisas, sin estriar, y estaban for-
nados totalmente de pelfcula, Se diferencigban de los del
ejemplo 3 por tener valores nds bajos de la tenascided y-

alarganiento,.

Bjemplo 5

Se repitid el ejemplo 3, excepto que la viscosa =-
contenfa un ¢, referido al peso de celulosa, del aducto
de 6xido de etileno, con monolaurilhidrezina y la visco-
sa tenia un ensayo de sal de 11,4,

Log filamentos individuales, como los del ejemplo-
3, tenfen superficies lisasg, sin estriar y estaban formg
dos totalmente de pelicula. Tas otras propiedades fisicas
fueron, aproximsdamente, las mismas que las de losg fila-

mentog del ejemplo 3.

Ejemplo 6

Como control pars los ejemplos anteriores, una so-

lucidn de viscosa prepsrada segin se describld anterior-

mente, que dabae un enseyo de sal de 11,2, se hild dando-
un hilo de 120 filementos, 210 denier, por extrusidn en-
un baiio que contenfa 7,5% de dcido sulfirico, 7,84 de ——
sulfato de cine y 18¢% de sulfato sbdico. El bafio se men-
tuvo a una temperatura de unos 60RC. TLa velocidad de ex-
trusidn fué de unos 22 m por minuto. Z1 bafic de agua se-
mantuve a una temperatura de unos 952C y losg filamentos-

4

se estiraron un 82 sl pasar a través del agua caliente.
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Lg fibra se recogié en una cémara de hllado, se elimina~
ron ¢l dcido y sales por lavado y se gecl,

Ios Filamentos individuales tenian uns superficie-
my irreguler y estriada y estaban formados por un S0% -
de pelicula y el resto de nicleo, con una clara 1inea de
demarcecién entre la pelicula y el ntcleo, Otras caracte

r . . . -
risticas se indican en la tabla que sigue:

Penacidad Alargamiento relicula

gremos por deniler a

mimedo geco  numedo seco
hjemplo 1 1.9 2.8 26 20 100
Bjemplo 2 1.7 27 24 23 100
Bjemplo 3 2.8 3.4 32 24 100'
Bjemplo 4 1.9 2.8 24 20 1004
Bjemplo 5 2e17 345 32 24 100%
Bjemplo 6 2.6 343 32 23 Q0¥
(control) Y

Aunqgue la tenacidad y el alargamiento son las Uni-
cas propiedadeg indicadag, han sido elegidas a causa de=-
le facilidad y simplicidad con que pueden determinarse -
dichag propiedades. &n alguncs casos, los productos pre-
parados de acuerdo con este invento no presentan mejoras
aprecisbles en la tenacidad y alargemiento y, en slgunos
cagsog, presentan unas disminucidn de los velores de estas
propiedades; sin embargo, los productos constan de una -
estructurs con superficie lisa, formados totalmente de -
pelicula y poseen una resistencia al desgaste por abre--
s1én mejorada, duracidn a la flexién y otras propiedades,
gsegim se describid squi anteriormente.

Una de les propiedades del rayén de viscose que ha
limitado sus aplicacliones es el hinchamiento relativamen
te elevado de su seccidn cuando se moja con agua, ascen-

diendo este hinchamiento haste un 65% a 804, asproximada—
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mente, para el raydén producido por los métodos usuales.
Los filamentosg de rayén, producidos de acuerdo con el mé
todo de este invento, possen caracter{gticas de hincha--
miento de su seccidn apreciablemente inferiores, ascen-—
diendo el hinchamiento a un 45% a 060%.

Si se desea, pueden afladirse al bafio de hilado pe-
queiias cantidades de los aductog del dxido de alcohileno.
Como los materiales son, asgimismo, solubles en sgua, par
te del aducto puede lixiviarse de losg filementos y se -~
halleré presente en el bafio.

Los aductos de Oxido de alcohileno pueden afiadirse
a cualquier viscosa que se desee, como las utilizadas --
normalmente en la industria, siendo la composicidn de ==
vigcosa especifica indicada anteriormente simplemente —-
con fines ilustrativos. El aducto puede afiadirse sn cual
guier fase que se desee en la produceidn de la viscosa y
puede hallarse presente en la materia prime celulésica,-
aungue puede ger necesario ajuster le cantidad presente~
pere producir una viscosa que tenga las proporciones adeg
cuadas de aducto en el momento del hilado.

1l término pelicula se emplee para designar ague--
1ls porecidn de los filamentos de celulosa regenersda que
so ‘tifle o colores permanentemente mediante el procedi-——-
miento sigulente: Se toma una seccibén de microtomo de —-
uno o més de los Tilamentos montados en un blogue de ce~
ra y se monte en una placa con fijativo de alblmina de -
Meyer. Despuds de eliminar la cera en xileno, la seccidn
ge coloca en bafios sucesivos con 60% y 30% de alcohol du
rante unos momentos en cada uno y, a continuacién, se ti

e . ¥ ' . .
fie con solucion acuosa al 2% de Victoria Blue BS conce =
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2584

(General Dyestuffs Corp.,) dursnte una a dos horas, Tn es
te momento, toda la seccidn es azul. Enjusgando la sec--
cién primeramente con agua destilada y, a continuacidn,-
con uno o mas bafios compuestos de un 10% de agua, 90% de
dioxano, durante un periodo que varia de 5 a 30 minutos,
dependiendo del filamento particular, el colorante se --
elimina completsmente Gel ndcleo, dejéndolo limitado & =
lag zonas de pelicule,

Aungue se hen descrito formas preferidas de reall-
zacidn del invento, se pretende que la demcripcidn sea -
sclaratoria v debe entendergse gue pueden realizarse cam-
bios y variasciones sin salirse del espiritu y limites —-
del invento, tal como se define por las reivindicaciones

adjuntas,

Los puntos de invencidn propis vy nueva gue se pre—
gsentan para que sean objeto de eseta solicitud de Patente

de Invencidn en ZIspaila por VUINTE aflos, son los siguien-

'tes:

12,~ Un método de producir cuerpos con forma de ce
lulosa regenerada, conglstentes sustancislmente por come
pleto en pelicula, caracterizado por someter a cxtrusidn
vigcosa que contiene una pequeila cantidad, preferiblemen
te desde 0,254 a 4% aproximadamente referido al peso de~
la celulose en la viscosae, de un aducto de Oxido de alco
Lileno soluble en 4lcali de una alcohilhidrazina monogra,

sa que contiene por lo menos unas 10 unideades de, éxido-
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de alcohileno por molécula de aslcohilhidrazina monograsa
dentro de un baiio de hilatura acuoso que contiene desde-
10 a 25% aproximademente, y con preferencia 16 a 204 -
aproximedsmente de sulfato sddico, desde 3 a 15% aproxi-
medamente, con preferencia desde 4 a 94 aproximadamente-
de sulfato de zine y dcido sulfirico, excediendo el con-
tenido en &cido sulfﬁrico el bafio de hilatura del punto
de formacidn de nudos vero estando por debajo de la con-
centracién & la cual la neutralizacidn dg la sose calsti
ca de la viscosa es suficientemente répida para producir
cuerpos con forma que consisten en pelicula y niicleo.

22,~ Un método segin el punto 12, caracterizedo —-
porque dlcho zducto se afiade a y se incorpora en la vis-
cosa v la viscosa se medura hasta un punto selino de clo
ruro de sodio de no menos de unos 9 antes de ser expulsa
da dentro de dicho bailo de hilatura acuoso.

3%.~ Un método segln los puntos 12 o 28, caracteri
zado porque dicho aducto contiene desde 14 a 30 aproxima
demente de unidades de alcohileno por molécula de ia hi-
drazina. A

42 ,~ Un método segin cualquiera de los puntos 12 &
38, caracterizado porgue dicho aducto es un aducto de --
dxido de etileno.

52,- Un método segin cuslguiera de los puntos 12 &
49, csracterizedo porque los radicales alcohilicos mono-
grasog ge deriven de los dcidos grasos del aceite de co-
CO.

62,~ Un método segin el punto 42, caracterizado ——
porque el aducto es un aducto de éxido de etileno de hi-

[
drazine monolaurilica,
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72 .~ Método segin cualquiers de los puntos enterio
res, ceracterizado poraue el contenido en dcido sulfiri- |
co del baio de hilatura no excede de 8%'aproximadamente.

82,.~ Un método de producir cuerpos con forme de ce
luloga regenerada.

Tal y como se ha descrito en la llemoria gue antece
de, ¥ para los fines que se nan especificado.

Eata Memoria consta de veinte hojas escritas a na-

guing por una sola cara.
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