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MEMORIA DESCRIPTIVA
que se presenta para unir a la_solicitud
de
PATENTE DE INVENCION
formulada el 8 de Junio de 1960, con el num. 258}52
en
BSPAKA
por VEINTE afios,
& nombre de AMERICAN VISCOSE CORPORATION, entidad norteameri-
cana, establecida en 1617, Pennsylvania Boulevard, TFiladelfia,
Pensilvania, Estados Unidos de América, por:
- WUN METODO DE PRODUCIR CUERPOS CONFORMADOS DE CELULOSA REGENE-
RADA". |

Bgte invento se refiere a la produccidén de cuerpos for-
mados de celulosa regenerada a partir de viscosa, ¥ més parti-
cularmente a filamentos y fibras de celulosa regenerada a par-—

+ir de viscose.
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Los cuerpos formados de celulosa regenerada a papr-
tir de viscosa, tal como filamentos, obtenidos por méto-
dog corrientes, estdn constituidos por une piel o procidn
de vaina externa y una porcidn grande de nicleo, con una
linea neta de demarcacién entre ambas. La seccidn trans-
versal de los filamentos presenta una superficie exterior
muy irregular o dentada, cuando hay presentes en el bafio
de hilado incluso pequefias cantidades de sales de cine o
de algunas otras sales metdlicasg polivalentes, Las por-
ciones de piel y micleo del filamento representan diferen-—
cias estructurales, y estas diferentes porciones poseen ca
racteri{sticas diferentes de hinchemiento y tincidn, permi-
tilendo estas Ultimas una identificacidn ficil de piel y nd
cleo. La estructura superficial netamente irregular y den
teda tiene una resistencia a la abrasidn relativamente ba-
Ja y retiene facilmente particulas extrafias, tal como su-—
ciedad. Aunque la porcidn de ndcleo Posee ung resistencia
a la tracecidn relativamente elevada, tiene una baja resis—
tencia a la abrasidén y una vida de flexidn pequefla, estd -
sujeta a fibrilacidn y es relativamente rigide. |

Se ha descubierto ahora que la Presencia en la vis-
cosa de pequeflas cantidades de ciertos compuestos de amoniq
cuaternarios da como resultado la produccidn de cuerpos for
mados de celulosa regenerada, tal como filementos, pelicu-
las, hojas y andlogos, que tienen una proporcidn mejorada o
incrementada de piel ¥y bajo ciertas condiciones especifi-
cas de tratumiento, dan como resultado productos compuestos
sustancialmente de piel en su totalidad. Se obtienen pro-
ductos con propiedades ¥y cardcteristicas me joradas, con tal

que la cantidad del compuesto de amonio cuaternzrio se man-
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tenga dentro de ciertos limites y la composicidn del bafio
de hilado se mantenga dentro de ciertos limites de compo-
sicién, que se definirdn mds adelante. Las caracteristicas
mds féeilmente distinguibles en compsracidén con los fila-
mentos corrientes, incluyen una superficie uniforme no ==
dentada, y los filamentos estédn constituidos por lo menos
de %O % de piel, y en muchos casos sustancialmente de —-
piel por completo.

Egte invento tiene por objeto el uso de compuestos

de. amonio cuaternario que tienen la férmula general

Ry ”lﬁcn 2n m
r’ ‘X
donde R es una cadena normal de hidrocarburo o cadena ali

fética elevada, de 8 a 18 Atomos de carbono, n es 2 § 3,

m es de 2 a 50, aproximademente, x es bromo, cloro, yodo
0 : 0

1

"
= Q= 3= 0CH 0o =0-S-0C H
" 3 " 2

0 0

5 yr es'un radical alcohilo ba-

jo o radical hidroxialcohilo gue tiene de 1 a 4 Atomos - .

de carbono cuando r es bromo, cloro o yodo, 0 88 =CH_, =

3
cuando X es 0 9
"
—O—S—OCH3 y O €8 —02H5 cuando X es —0—§—002H5-
0 0

Egstos compuestos pueden derivar de una amina grasa
primaria (aming alifédtice elevada) o de una alcohil-amina
primaria baje. La aming puede ger relativamente pura, por
ejemplo, capril-, lauril-, estearil=-, wmetil-, etil-, o b
til-amina. O tambidn, pueden usarse aminas grasas 0 ami-—-

nag alifdticas elevadas disponibles en el comercio, tal -
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como los productos denominados Armeens, de la casa Armour

& Company, que se obtienen a partir de acelites y grasa —-—

" animales y vegetales, tal como aceite de nuez de coco, -

aceite de semilla de algoddn, aceite de malz, aceite de —
soja, aceites de palme, aceite de cacahuete, sebo y andlp
gos ¥y las grasas y aceites hidrogenados. Dichas eminas =-
gragas estén constituidas por una mezcla de aminas de ca-
denas hidrocarbonadas normales largas o cadenas aliféti—-
cas elevadas de los dcidos grasos obtenidos a partir de -
la grasa o aceite particular, teniendo las cadenas el mig
mo nimero de &tomos de carbono que los &dcidos grasos de -
donde proceden. Asi, por ejemplo, un producto amina grasa
derivado de aceite de nuez de coco, estaré constituido —-
por una mezcle de aminas grasas en las que laé aminag in-
dividueles tienen radicales alifédticos altos de 8 a 18 —
édtomos de carbono, con las aminass individuales en una dig
tribucidn que corrésponde a la distribucidén de los dcidos
grasos de gceite de nuez de coco. Para este producto espe
cifico de amina gresa, la laurilamina constituirie aproxi
madamente 50 % de la mezcla.

La amina primarie, tel como laurilamina, metilami-
na o une amina alifédtica elevada comercial, se hace reac—
cionar con un 6xido de alquileno, por ejemplo, dxido de =~
etileno u Sxido de propileﬁo, para formar un aducto de ==
dxido de alquileno de la amina, o una amina terciaria. Co
mo es 1ldgico, para todas las aplicaciones précticas en ~-
lags que entre en consideracidén el coste, la facilidad de
preparacidn, la disponibilidad comercial y la solubilidad
en agua y soluciones alcalinas, tal como una solucidén al-

calina al 6 %, se prefieren los aductos de éxido de etilg
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no o las aminas gue tengan dos grupos polioxietileno-
glicol. Segin esto, el invento se ilustrard con refe-
rencia a los aductos de éxido de etileno. Para los fi
nes de este invento, son completamente satisfactorias
las aminas terciarias de este tipo que se encuentran
en el comercio, tal como log productos denominados ——
Ethomeens, de la casa Armour & Company.

E1l contenido de'polioxialquileno 0 polioxieti-

leno de los aductos o aminas puede variar desde un ==

promedio de,aproximadamente, 4 a 100 o més unidades -
de 6xido de etileno por molécula de amina, contenien-
do los materiales preferidos desde 5, aproximadamente,
a 30, aproximademente, unidades de dxido de etileno.
No es esencial que todos los grupos polioxietilenogli
col tengan la misma longitud; por ejemplo, uné aming
terciaria puede tener % unidades de dxido de etileno
por molécula y pueden estar distribuidas como 156, =
2:5 6 3:4, predominando probablemente ésta Wltima dig
tribucidn.

. El aducto de éxido de alquileno de la amina -
0 la emina terciaria se convierte en un haluro de =
amonio cuaternario, por ejémplo, haciendo reaccionar
la amina terciaria con un haluro de alcohilo, tal co
mo un bromuro, cloruro o yoduro. En los casog en que
la amina contiene unae cadena hidrocarbonada larga o
radical alifdético elevado, se hace reaccionar la ami
na con un haluro de alcohilo bajo; por ejemplo, bro-
muro de metilo, bromuro de étilo, un cloruro de pro-
pilo, un yoduro de butilo o andlogo. Cuando la amina
contiene un radical alcohilo bajo, se hace reaccionar

la amina con un haluro alifdtico elevado, tal como =
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cloruro de 1aurilo, bromuro de miristilo, o con una mez-
cla de haluros alifdticos elevados, en la que, por ejem-—
plo, los radicales aliféticos proceden de una grasg 0 ==
aceite. Dan resultado completamente satisfactorio los -

compuestos cuaternarios de esta clase disponibles en el

comercio, tal como los denominados Ethoquads (antes co-

nocidos con el nombre de Arquads) de la casa Armour & -

Company. O bien, puede hacerse reaccionar la amina tor-

ciaria, por ejemplo, con etilenoclorhidrina para formar

el compuesto de hidroxialcohilamonio alifdtico, elevado.
Zos radicales sulfatos pueden introducirse por reaccidn

de la amina terciaria con un sulfato de dialcohilo, por

ejemplo, sulfato de dimetilo.

La obtencidn de productos todo plel requiere que
haya en solucidn en la viscosa ciertas cantidades mini-
mas de los compuestos de amonio cuaternarios, y la sus-
tancia tiene que tener suficiente solubilided en &lcali,
con lo cual puede disolverse en la viscosa dicha canti-

dad minima. Los compuestos de amonio cuaternarios PUC=—

. den afiadirse convenlientemente a la viscosa en forma de

una solucidn en dlcali o en agua.

La cantldad del compuesto de amonio cuaternario
que se incorpora en‘la viscosa tiene gque ser, por lo me
nos, de 0,5 %, aproximasdemente, en peso, de la celulosa
contenida en la viscosa, y puede variar hasta 4 %, apro
ximademente, variando esta cantidad, preferiblemente, -
desde O,%S % a 2,5 %: Las cantidades menores no condu=——
cen a la obtencidn de productos que tengan; por lo menos,
70 %, aproximadamente, de piel y lag cantidades mayores

influyen de modo desfavorable en las propiedades fisicas
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de los productos. Las cantidades comprendidas dentro de los
Iinmites preferidos son las de méxima eficacia pars mejorar

lag caracteristicas y las propiedades de los productos. El

compﬁeSto de amonio cuaternario puede afiadirse en cualquier
fase que se desee en la produccidén de la viscosa, por ejem—
plo, en la preparacidén de la pulpa de madera refinada para

la fabricacidén de viscosa, antes o durante el desmenuzamien
to de la &lcalicelulosa, a la celulosa xantatada mientras -
se estd disolviendo en la solucidn alcalina, o a la solu--

cidn de viscosa antes o despues de la filtracidn. Los com-

puestos de amonio cuaternarios se aﬁadeh preferiblemente -

despues de que el xantato de celulosa se ha disuelto en la

solucidén alcalina y antes de la filtracidn.

La viscosa puede contener desde 4 %, aproximadamen-
te, hasta 9 %, aproximadamente, de celulosa, escogiéndose
la fuente particular de la celulosa segin el uso final a
que haya de degtinarse el producto de celulosa regenerada.
El contenido de sosa caistica puede ser desde 4 %, aproxi
madamente, hasta 11 %, aproximadamente, y el contenido de

sulfuro de carbono puede ser desde 30 %, aproximadamente,

 hasta 60 %, aproximadamente, caleulado con relacidén al pe

so de la celulosa., La viscosa modificada, es decir, una -
vigcosa que contiene la pequefla cantidad mencionada del -
compuesto de amonio cuaternario, puede tener un indice en
el ensayo salino con cloruro sdédico por encima de 7, apro-
ximadamente, y preferiblemente de 9 o més, en el momento

del hilado o la extrusidén. El ensayo salino es una indicg
cidn de la cantidad de sulfuro de carbono afiadida a la =-
viscosa y del grado de maduracién. Bl fndice del ensayo =

salino es la concentracidén minima por ciento, de solucidn
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de cloruro sédico a 182 C., que se necesita para coagular

3 gotas de viscosa. Se deterwmina dejaﬁdo gotear la visco-
Sa en un vaso de precipitados que contiene aproximadamente
40 cc. de solucidn de cloruro sddico a 182 C. mientras se

agita. Se continua la agitacidn durante 90 segundos des-

pués de haber afiadido la ltima gota de viscosa.

Para consegulr los mejoramientos arribs mencionados
¥y particularuente para conseguir filamentos todo piel, o
sustancialmente todo piel con sus ventajas correspondientes
8¢ ha encontrado que, ademds del modificador del compuesto
aménico, son importantes la cantidad de sulfuro de carbono
eupleada en la preparacidén de la viscosa ¥ la concentracidn
de eido y de sales.de cine en el batio de hilado. Ia pre—
sencia del modificador de este invento en una viscosa de -
contenido de sulfuro de carbono requerido, combinado con eg
tos bafios de hilado, da como resultado la produccidén de fi-
lamentos de propiedades me joradas, td como alta tenacidad,
gran resistencia a la abrasidn, gran resistencia a 1la fati-
ga, y constituidos por filamentosicompuestos sustancialmen=-
te o totalmente de piel,

Al poner en practica el Presente invento, el sulfuro
de carbono afiadido en la preparacidn de la viscosa, debe ser,
por lo menos, 30 % calculado con relacidn al contenido de ce-
lulosa completaments seca, y preferiblemente del orden de 35
% a 50 %,

Igualmente, de un modo genérico y expresado en los
términos de la técnica industrial el bafio de hilado emplea~
do en la prdctica del presente invento es un bafio de hilado
con poco dcido y mucho cine. Dichos bafios contlienen gene-

ralmente desde 10%, aproximadamente, a 25%, aproximadamente,
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de sulfato sdédico, y desde 3 % aproximadamente, hasta 15 %,
aproiimadamente, de sulfato de cinc, preferiblemente desde

15 % a 22 % de sulfato sédico y desde 5 a 12 % de sulfato de
cinc. Puede haber pregentes otros sulfatos de metales tales
como hierro, mngnganeso, niquel'y anélogos, y pueden reempla-—
zar parte del sulfato de cinc. Ig temperatura del bafio de
hilado puede variar degsde 259 C., aproximadamente, a 802 c.,
aproximadamente, aungque, & las temperaturas mds bajas, no pue
den usarse las concentraciones mayores de sulfato sédico, a
causa de la dificultad de la solubilidad, Sin embargo, a las
temperafuras preferidasg, comprendidas entre 45¢ C., aproximg
damente y %09 C., aproximadamente, la golubilidad no esg pro-
blema. En la produccién de filamentos de tipo toda piel, la
temperatura del bafio de hilado no es critica. Sin emwbargo,
segin es bien sabido en la practica corriente de esta téecni-
ca, algunas de las propiedades fiéieas, tal como la registen~-
cia a la tracecidn, son afectadas por la temperatura del Baﬁo
de hilado. Asl, por ejemplo, en la preparacidn de filamentosg
para empleos en cuerda de neundtico segin el método de este
invento, el bafio de hilado sme mantiene preferiblemente a una
temperatura comprendida entre unos 558 C. y 652 C., de mgne-
ra que se obtenga la elevada resistencia a 1l traccion desea~-
da.

El contenido dcido del bafio de hilado estd equilibrado
frente a la composicidn de la viscosa. E1 limite inferior de
la concentracidn dcida, segin se sabe en egta técnica, esta
Justamente por encima del punto de formacidn de nudos es de~
eir, la concentracidn a la cual aparecen pequefios nudos de -
viscosa sin coaggular en la hebra cuando gale del bafio de hilg

do. Aunque, pars cualesquiera condiciones de hilado dadas, se
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obtendrd un porcentaje de piel sustancialmente mayor median-
te el uso de los modificadores del DPresente invento, para con
seguir un hilo todo piel, el contenido de sulfuroc de carbono
de la viscosa debe ser preferiblemente de 35 %, por lo nenos,
calculado con relaclon a la celulosa seca. Igualmente, el con
tenido dcido del bafio de hllado no debe pasar, preferiblemen-
te de 8,5%, aproximadamente, mientras que el sulfato de cinc
debe egtar comprendido, preferiblemente, entre los limites de
5% y 12%, aproximadamente. Sin embargo, frecuentemente, en
la prdctica comercial del hilado, conviene tener un contenido
dcido aigo maydr en el bafio de hilado. Se ha encontrado que
pueden usarse contenidos dcidos mayores para cualquier canti-
dad detefminada de modificador y obtener todavia filamentos

de cantidad excepcionalmente alta de piel y filamentos todo
piel, si el contenido de sulfuro de carbono de la viscosa se
aumenta y se mantiene el contenido de sulfato de cinc del ba-
fio en un nivel razonablemente alto, tal como por encims de 8,0
%. Asi, pues, incluso aungue en la prédctica del presente in~
vento para la obtencidn de productos todo piel, se prefiere
generalmente que la concentrzcidén dcide del bafio no exceda de
8,5%, se obtendrén productos todo piel a concentraciones dci-
das mayores que pueden llegar haste 11%, aproximadenente, si el
contenido de sulfuro de carbono de la viscosa se suments sufi-
cientemente y el sulfato de cinc del bafio de hilado no es anre-
cigblemente inferior a 8,0 %. Como es natural, el sumento de
la cantidad de modificador, dentro Ge los 1imites especifica-
dos, permite también, hasta cierto punto, el uso de concentrg-
ciones #4cidas mayores en el bafio de hilado. Puede decirse, co
mo regla general, al poner en pféctica el presente invento con
los modificadores indicados anteriormente, que, i se tropie~
za con dificultad al obtener un producto piel 100% a causa de

que se desea usar un bafio de hilado que tenga un contenido -
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acido mayor de 8,5%, puede vencerse ests dificultad u obte—
nerse productos con mucha piel, utilizando una viscosa con
éontenido mayor de sulfuro de carbono, y aumentando el con-
tenido de sulfato de cinc del bafio dentro de los limites se
flalgdos.

Aungue puede usarse una terminologia diferente para
indicar el punto en el cual la viscosa estd suficientemente
coagulada para permitir la retirada uniforme de lg hilera,
para los fines de la presente solicitud, se utilizard la de-
nominacion punto de formacidn de nudos. -Bsta concentracidn
menbr de dcido se determina fécilmente por los expertos en
esta técnica, observando los filasmentos segiin se formaen ¥y no
ejerce ninguna influencia particular sobre la obtencidn de
productos con mucha piel o todo priel, en la préctica del pre
sente invento. En gereral, el 1limite inferior necesario de
dcido sulfirico para dar coagulacidn suficiente para el hilg
do, por ejemplo con una viscosa que contenga 7% de celulosa
y 6% de dlcali, es aproximedamente 6%. Esto puede expresar—
ge de otra manera diciendo que una concentracidn de gecido de
6 % aproximadamente,lesté ligeramente por encims del "punto
de formacidn de nudos. Es evidente que para viscosa con con-
tenido mayor de dlcali, se necesataria une concentracidn dci-
da ligeramente mayor, debido al efecto neutralizante parcial
del dlcali incrementado.

De lo dicho anteriormente,se desprende claramente que
exigste una concentracidn dcida méxima pars cada composicidbn
especifica de viscosa de contenido determinado de sulfuro de
carbono, pasada la cual no se obtendrin productos sustancial-
mente todo piel con los modificadores presentess También se

desprende claramente que este concentracidn dcida mdxima pue~
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de aumentarse algo mediante el uso de concentraciones mayo-
res de sulfato de cinc en el bafio de hilado ¥ aumentando el
contenido de sulfuro de carbono de la viscosa. Por e jemplo,
en general, la concentracidn dcida de los bafios de hilado

que son satisfactorios para la producecidn de productos todo
plel y sustancialmente todo piel a partir de una viscosa con
7% de celulosa, 6% de 4lcali, 35% de sulfuro de carbono, que
cdntenga los modificadores arriba mencionados, estd compren-
dida entre 5%, aproximadamente y,7,7% aproximadamente. ILg,
concentracidn écida puede aumentarse g medidé que aumenta la
cantidad de modificador y también a medida que aumenta el fn—
dice salino de la viscosa. Sin enbargo hay un limite superior
para la concentracidn dcida basado en la cantidad de modifi-
cador ¥y en la concentracidn de dlcali contenido en la visco-
sa. No pueden obtenerse productos todo plel, si se aumenta

el contenido 4cido del bafio por encima del valor miximo, in-

- cluso aunque la cantidad de modificador afiadida se aumente

hagta llegar a 4%, mientras se mantienen constantes otras con
diciones. Por ejemplo, una viscosa que contengsa aproiimada—
nente f% de celulosa, aproximadamente 6% de sosa cadstica,
aprox1madamente 35 % de sulfuro de carbono, calculado con re
la01on a la celulosa seca, y 1 % de un producto de cloruro
de emonio cuaternario (R deriva de aceite de nuez de coco, n
es 2, m es %, r es metilo y X es cloro) y que tenga un indi
ce salino de 9, aproximadamente, cuando se extruye en los ba
Hos de hilado que contienen de 16 a 20 % de sulfato sbdico,
de 4 a 8% de sulfato de cinc y deido sulfdrico de concentra-
cidn no mds de 7,7 %, aproximedamente, da como resultado la
produccidn de filamentos todo piel. Pueden emplearse canti-
dades menores de dcido sulfirico. ILas cantidades mayores

de dcido conducen & la obtencidn de productos que tienen piel
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y micleo. A concentraciones dcidas por encima de 8,5 %, la
piel comprende generalmente menos de 70 %, aproximadamente,
del filamento. Sin embargo, aumentando el contenido de sul-
furo de carbono a 45%, y aumentando el contenido de sulfato
de cinc del bafio de hilado dcido a 10 %, aproximadamente,
puede aumentarse la concentracién dcida del bafio de hilado
hasta 10 % y pueden obtenerse resultados andlogos. Se ha
determinado que el contenido dcido permigible miximo del ba
fio es aproximadamente 0,25 veces el sulfuro de carbono de 1la
vigcosa, basado sobre la celulosa seca, y se mantiene prefe-
ribleﬁente entre 0,20 y 0,22 veces, aproximadamente, el con-
tenido de sulfuro de carbono de la viscosa. También se pre-
fiere generalmente que el contenido dcido del bafio de hilado
no eiceda de 1,35 veces, aproximadamente, el contenido de 80
sa caustica de la viscosae

La presencia del haluro de amonio cuaternario en lag
viscosa retarda la coagulacidn ¥, Por consiguiente, la can-
tidad de modificador empleada tiene que reducirse a veloci-
dades de hilado altas. Asi, para caracteristiocas fisices
Optimas de un hilo todo piel o con mucha piel Fformado g rar-
tir de una viscosa como se ha indicado arriba, y a una velo-
éidad de hilado de unos 50 metros por minuto, el modificédar
se emplea en cantidades del orden de la parte inferior del
limite, por ejemplo, aproximedamente O,%B% a 1l%. La deter-
minacidn de 1la coneeﬁtracién maxima y éptime especificas de
cido para cada viscosa bafio de hilado y velocided de hila—
do especificos, es una cuestidn de simple experimentacidn
para los expertos en esta técnica. Como es natural, la vis-
cosa extruida tiene que introducirse o mantenerse en el bafio

de hilado durante un periodo suficiente para efectuar la coa-
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gulacidén relativamente completa de la viscosa, es decir, la
coagulacién tiene que ser suficiente para que los filamentos
no se adhieran entre si cuando se juntan y sacan del bafio.

¥n la produccldén de filamentos para aeplicaciones, ta-
les como la fabricacidn de cuerda de neumdticos, los fila-
mentos se estiran preferiblemente después de la retirada -
del baflo regenerante y coagulante inicial. Desde el bafio
de hilado inicial, los filamentos pueden hacerse pasar por
un bafio acuoso caliente, que puede estar constituido por
agua caliente o una solucidn dcida diluida, y pueden esti-
rarse desde 70% aproximadamente hasta 120%, aproximadamente
preferiblemente entre 80% y 100%. Loé hilos pere otras apli
caciones textiles pueden estirarse tan poco como 20%. La
cantidad exacta de estiramiento dependersd de la tenscidad
y de otras propiedades deseadas y del tipo egpecifico de
producto que se estéd obteniendo. Si se'desea, los filamen-
tos pueden estirarse en aire. Se sobrentendersd que el in-
vento no se limita & la produccidén de filamentos e hilos,
sino que es aplicable también a otros cuerpos formados, ta-
les como hojas, peliculas, tubos y andlogos. Los filamen-
.08 pueden hacerse pasar luego por un baiio regenerante Ii-
nal, que puede contener desde 1%, aproximadamente, hasta
5 %, aproximadamente, de Acido sulfirico, y desde 1 %, apro
ximademente, hasta 5 %, aproximadamente, de sulfato sddico,
con o0 sin pequefias cantidades de sulfato de cinc, si no se
ha completado previamente la regenereacidn.

El tratamiento que sigue al bafio regenerante final
o la operacién de estiramiento cuando se ha completado la
regeneracibén, puede consistir en une operacién de lavado,
una operacidén de desulfuracidn, la aplicaoién de un mate-
rial de acabado o plastificante, y el secado antes o des-
pués de la recogida o puede incluir otras operaciones coh—
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venientes y corrientes, tal como blangueo ¥y andlogas. E1
tratamiento despuds de regeneracidn estarsd dictado por el
tipo especifico de cuerpo formado y el uso a que heya de

destinarsey _

Los filamentos de celulosa regenerada preparados a
partir de viscosa que contiene lag pequefias cantidades nen
cionadas de los compuestos de amonio cﬁaternarios e hilg-
dos en los bafios de hilar de contenido limitado de gcido,
tienen una superficie uniforme o no dentada y estén cong-
tituidos sustancialmente por completo de piel o tienen uns
graﬁ proporcién de piel. A causa de la uniformidad de es=
tructura en la totalidad del filamento todo piel, las careg
terigticas de hinchamisnto y tincidn son uniformes en toda
la seccién transversal del filemento. Los filementos brodu -
cidos de acuerdo con este invento y constituidos totalmente
de piel tienen una tenacidad elevada y mayor vida a lg fle-
xién que los filementos que hasta ahors se venian producien
do por los métodos anteriores, lo cual puede atribuirse g =
le uniformidad en la estructura piel en todo el filamento,

| Aungue el torcido de filawentos corrientes, tal como
en la produ001on de cuerda de neumatloo, da como resultado
‘una pérdida aprecisble de reslstencia a la traccidn, hay --
una pérdida de resistencia a la traccidn apreciablemente
menor en la produccidn de cuerdas torcidas a partir de los
fiamentos. ILos filamentos breparsdos con viscoss que con-
tiene los compuestos.de amonio cuaternarios tienen una elg
vada registencia a lg traceidn en comparacidn con los filg-
mentos de celulosa regenerada normales, tienen caracterig-
ticas mejores de registencia a 1lg fatiga y la abrasién, ha

una vida de flexidén prolongada. Dichos filamentos son muy
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satisfactorios para la produceidn de cuerdas para el refor-
zamiento de productos de caucho, tal como las cubiertas de
neumaticos, pero los filamentos no estin limitados a tales
usds J pueden emplearse para obraes aplicaciones textiles,

El invento ge ilugtra con referencia a lag preparacmon
de filamentos de celulosa regenerada, a partir de viscoss
que contengsa 7,4 % de celulosa 6,6 % de sosa caustica, ¥y con
un contenido total de sulfuro de carbono de 36%. Las solu~
clones de viscosa gse Prepararon por xantatacidn de élcalice-

lulosa por introduccidn de 36% de sulfuro de carbono, calcu~-

lado con relacidn al peso de la celulosa, y batido durante

unas 2 horas y media. El xantato de celulosa se disolvid
luego en solucidén de sosa cdustica. ILa viscosa se dejé des-
pués madurar durante unas 30 horas a 182 C., En los casos en
que.se incorpord un modificador en la viscosa, se afladid la
cantidad sefialada a la viscosa y se mezcld durante medis, ho-
ra, aproximadamente, antes de dejar madurar la viscosa, El
modificador de compuesto de amonio cuaternario ers una megz-
cla de cloruros elevadqs de amonio alifdticos, de netilo, di-
polioxietilenoglicol en 1la que los compuestos de las cadenas
hidrocarbonadas normales se obtuvieron a partir de aceite de
cdco y el contenido de 6xido de etileno era de 14 unidades,
por término medio, por moléecula.

La viscosa se extruyé Por una hilera pars formar hilos
dé 200 deniers, 100 filamentos. L1 bafio regenerante y coagu-
lante se mantuvo a una temperatura de unos 602 ¢, El hilo se
hizo pasar sobre un rodillo desde donde se condujo a través
de un bafio de agua caliente mantenido a unos 952 C. Durante
el paso por el bafio de ague caliente, se estiraba el hilo.

Después se recogia el hilo en una caja de hilado, se lavaba
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 hasta quedar libre de dcido y sales, y se gecsba.

Los filamentos individuales formados a partir de la
viscosa modificada tenian una superficie eiterior uniforme
no dentada, y los que tenian piel y micleo, mostraban un
limite difuso entre la piel y el ndcleo. Ios filamentos de
control tenian una linea neta de demarcacién entre la piel
¥ el ndcleo y una superficie netamente dentuda. Otras ca-—

recteristicas se indican en la tabla siguiente.
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Aunque la tenacidad y la elongacidn son las Unicas
propledades que se han descrito se han elegido por la sen-
cillez y facilidad con que pueden determinarse dichas pro-
pledades. Sin embargo, en algunos cagos, los productos pre
parados de acuerdo con este invento puedén no presentar me-—
Joramientos en la tenacidad ¥y la elongacién y los productos
estar constituidos por una estructurs de superficie unifor-
me, todo piel, o tener por lo menos &O y/ aproximadanente,
de piel y poseer resistencia a la abrasidn, vida de flexidn
y otras propiedades mejoradas, segun se ha explicado ante-
riorﬁente.

Una de las propiedades del rayon viscosa que ha limi-
tado sus aplicaciones en su hinchanmiento de seccidn trans-
versal relativamente grande cuando se moja con agua, alcan-
zendo egte hinchamiento a valores coumprendidos entre 65 %,
aproximadémente, y 80 %, aproximadamente, parsa raydén produ-—
cido por métodos corrientes. Los filamentos de rayén produ-
cidos de acuerdo con el método de este iﬁvento tienen une ca
racteristica de hinchamiento en seccidn transversal aprecia-
blemente menor, alcanzando el hinchamiento a valores com-
prendidos entre 45 %, aproximadamente ¥y 60%, aproximadamente.
i Si se desea, pueden afiadirse al bafio de hilado peque-
fias cantidades del compuesto de amonio cuaternario. Como
es soluble en agua, algo del modificador serd lixiviado del
filamento y se encontrard en el bafio.

ELl modificador de este invento puede afiadirse & cual-
quier viscosa que se desee, tal como las empleadas normalmen
te en la industria, habiéndose indicado la composicidn espe~
cifica de viscosa descrita arriba, dnicamente con fines ilug

trativos. EL compuesto de amonio cuaternario puede afiadirse
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en cualquier fase que se desee en la produccidn de la vis-
cosa y puede estar presente en la materia prima celulésiba
aungue puede ser necesario ajustar la cantidad presente para
producir una viscosa que tenga las proporciones adecuadas
del modificador en el momento del hilados

La denominacidn "piel", se emplea para designar aque
lla porcidén de filamentos de celulosa regenerada que se ti-
fie 0 colorea permanentemente por el giguiente procedimiento:
una seccidn de microtomo de uno o mds de los Ffilamentos mon~
tada en un blogue de cera, se recoge y se monta en una pla-
tina 'con fijador de albumina Meyer. Después de quitar la -
cera en xileno, se coloca la seccidn en bafios sucesivos de
alcohol de 60 % y 30 %'durante unos pocos momentos cada uno,
¥ luego se tifie en solucidn acuosa al 2 % de Victoria Blue
BS cone (General Dyestuffs Corp.) durante 1 a 2 horas. En
egte momento la geccidn completa es azul. Enjuagando la
seccidn primera en ague destilada y luego en uno o més ba~
fios compuestos de 10% de agua y 90 % de dioxano durante un
veriodo que varia de 5 a 30 minutos, segin sea el filamen-
to particular, el colorante se retira completumente del ni-
cleo, dejandole restringido a las 4reas de piel.
. Aunque se han descrito aspectos preferidos del inven-—
to, se entiende que la descripeidn es ilustrativa Yy se sobren
tiende que pueden hacerse cambios y variaciones sin apartar-
se del espiritu y alcance de la invencidn segin se definen

por las reivindicaciones que figuran a continuacidn.

N O T A

Los puntos de invencidn provia y nueva que se pre-
sentan para que sean objeto de esta solicitud de Patente
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de Invencidn en Esgpafia, por VEINTE afios, son los siguientes:
19,- Uh método de producir cuerpos conformados de ce-
lulosa regenerada, caracterizado por expulsar viscosa que
contiene desde 30% aproximademente a 60% aproximadamente de
bisulfuro de carbono, referido al peso de la celulosa en la
viscosa y desde aproximadamente 0,5 a 4%, con preferencia
aproximadamente O,%S % a 2,5 %,‘referido al peso de la celu-
losa en la viscosa, de un compuesto de amonio cuaternario so- "
luble en dlcali, o de una mezcla de tales compuestos, en un
bafio -de hilatura acuoso que contiene desde aproximadamente
10 a 25 % con preferencia de aproximadamente 16 a 20% de sq;.
fato sédico, desde aproximadamente 3 a 15%,'con preferencia
" 4 a 9%, de sulfato de zinc y dcido sulfurico, excediendo el
contenido procentual de dcido sulfirico del bafio de hilatu-
ra del punto de formacidn de nudos pero no excediendo de -
unas 0,25 veces del porcentaje de disulfuro de carbono en
la viscosa o 1,35 veces el porcentaje de sosa caustica en
la viscosa, teniendo los compuestos de amonio cuaternario

la férmula general
R. ‘
\\N //

N
v ~
r X

y |
(Cflp,0) JHo

donde R es una cadena hidrocarbonada alifdtica superior -
que ‘tiene de 8 a 18 Atomos de carbono, con preferencia oOb-
tenida de los dcidos grasos de grasas y aceltes animaeles y
vegetales, tal como aceites de coco, nes 2 0 3, m es de 2
a 50 aproximsdamente, X es un ion bromo, cloro, yodo, meto-
gsulfato o'etosulfato y r es un radical alcohilo inferior o

hidroxialcohilo que tiene de 1 a 4 atomos de carbono cuando
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X es el id6n bromo, cloro o yodo, OH3 cuando X es el ién meto-
suliato y 02H5 ouando X es el idn etosulfato.

22.~ Un método segin el nunto 19, caracterizado por-
gue la viscosa se madura haste un puntb salino de cloruro de
sodio de no menos de 9 aproximaedemente entes de ser expulse~
da en dicho bafio de hilatura zcuosos:

32.~ Un método segin los puntog 18 0 28, caracterizado
porque la viscosa contiene aprox1maddmenoe 7 4% de celulosa,
eproximadanente 6, 6% de sosa caistica hg aprozlmadamente 36 %
de bisulfuro de carbono.

42 .~ Un nétodo segln cualquiera de los puntos l° a 32,
caracterizado porque el contenido en deido sulftUrico del ba-
fio de h¢ldtura no excede de 8, 5% aproxlmadamente, con prefe—
rencia, de 7,9%.

52,.- Un método gegun cualquiera de los puntos anterio-
res, caracterizado porque n es 2 y X es cloro.

62.~ Un método segin el punto 52, en el cual R es el
radical laurilo y r es el radical metiloe

T2e= "Un método de producir cuerpos conformados de ce—
lulosa régenérada"o

Tal y como se ha descrito en la Memoria que antecede,
¥y 6on los fines que se han especificados

Esta Memoria conste de veintidos hojas, escritas por

una sola de sus carase 78 it
1bu

§,3 heen

Madrid,
Pvo
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