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MEMORIA DESCRIPTIVA 

para so lic ita r

P A T E N T 3 3 E I H  J3 R. C I  O N

e n

E S P A Ñ A

por VEINTE años

a nombre de AMERICAN VISCOSE CORPORATION, antidad nortea 

mericana, establecida en 1617, Pennsylvania Boulevard, -  

P ilad e lfia , Pensilvania, Estados- Unidos de América, por: 

"UN I'yl’OLX) DE PRODUCIR CUERPOS CON POEMA DE CELUIOSA RE­

GENERADA"

' Este invento se re fie re  a la  producción de cuerpos 

formados de celulosa regenerada a p artir de viscosa, y  -  

más particularmente a filamentos y fib ra s  de celulosa re 

generada a partir de viscosa.

Los cuerpos formados de celulosa regenerada a par­

t i r  de viscosa, ta l como filamentos, obtenidos por méto­

dos corrientes, están constituidos por una p ie l o por-----

ción de vaina externa, y  una porción de núcleo con una -  

lín ea  neta de demarcación entre ambas0 La sección trans­

versal de lo s  filamentos presenta una superficie exterior
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muy irregu lar o dentada cuando Iib.it presentes en el laño 

de hilado incluso pequeñas cantidades de sales de cinc o 

de algunas otras sales de metales polivalentes, la s  por­

ciones de p ie l y núcleo del filamento representan d ife—

rencias estructurales y  estas diferentes porciones po-----

seen características diferentes de hinchamiento y  tin ­

ción, permitiendo estas últimas una fá c il  identificación  

de p ie l y  núcleo, la  estructura superfic ial netamente —  

irregu lar y  dentada tiene una resistencia a la  abrasión 

relativamente pequeña y  recoge fácilmente partículas ex­

trañas, ta l como la  suciedad. Aunque la  porción de nú— — 

cleo posee una resistencia a la  tracción relativamente -  

elevada, tiene una resistencia a la  abrasión baja y  una 

vida de flexión pequeña, está expuesta a fib r ila c ió n  y  -  

es relativamente ríg ida .

Uno de lo s  usos importantes de lo s  filamentos de -  

rayón viscosa es para reforzar los productos de caucho -  

moldeados, ta les como cubiertas de neumáticos de automó­

v i l  y  ¡análogos. Para dichos fines, la  resistencia de los  

filamentos es una de la s  consideraciones principales. Es 

sabido que, en general, cuanto mayor es la  uniformidad -  

de la  estructura de la  celulosa en e l filamento, majror -  

es la  tenacidad o resistencia a la  tracción. Es sabido -  

que, aumentando la  proporción de p ie l en el filamento, -  

se consigtien mejoramientos, y los filamentos actuales,-  

ta l como se u tilizan  en cubiertas de neumáticos, están -  

constituidos, en general, por 75 aproximadamente, por 

lo  menos, de p ie l. Es sabido que, a l torcer filamentos -  

de rayón viscosa, se origina una pérdida apreciable en -  

la  resistencia a la  tracción, es decir, la  resistencia a
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tracción o tenacidad de un haz de filamentos torcidos es 

menor que la  suma de la s  tenacidades de los filamentos -  

sin torcer individuales» Tin la  formación del cordoncillo 

o una cuerda para neumático, por ejemplo, se tuerce un -  

has de filamentos en una dirección y la  cuerda posterior 

mente, se forma de una pluralidad de dichos haces torci­

dos, torciéndose lo s  haces torcidos en la  dirección opues 

ta cuando se reúnen para formar la  cuerda». A causa de la  

pérdida de resistencia en e l torcido, es  de la  máxima im 

portañola un mejoramiento muy pequeño en la  tenacidad de 

lo s  filamentos individuales de manera que se obtengan me 

joramientoa apreciables en la  resistencia a la  tracción 

o tenacidad de la  cuerda fin a l*

Se ha descubierto que pueden conseguirse mejora-----

mientos apreciables en la  resistencia de la  cuerda, h i—  

lando viscosa en un baño de hilado con poco ácido y mucho 

cinc, en presencia de g lio xa l. El g lio xa l puede añadirse 

a l lote de viscosa o puede inyectarse en la  corriente de 

viscosa justamente antes de la  extrusión de la  viscosa -  

por la  h ile ra , o bien, el g lioxa l puede estar presente -  

en e l baño de hilado, la  viscosa puede contener modifica 

dores de coagulación que son conocidos en esta técnica,-  

siendo su objeto principal obtener productos de superfi­

cie l i s a  y uniforme constituidos por una gran proporción 

de p ie l.

la  viscosa puede contener desde 4 aproximadamen 

te, hasta 10 c,l, aproximadamente, de celulosa, escogiéndo 

se la  fuente particu lar de celulosa según sea e l uso f i ­

nal a que se destine e l producto de celulosa regenerada* 

El contenido de sosa cáustica puede variar entre 4 —
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aproximadamente y 11 aproximadamente, y  e l contenido 

de di sulfuro de carbono puede variar entre 32 =£, aproxi­

madamente y  60 jí, aproximadamente, preferiblemente entre 

35 e,' y  50 calculado con relación a l peso de la  celulo  

sa. la  viscosa debe tener un índice en ol ensayo salino  

por encima de 6 , aproximadamente, y  preferiblemente de -  

10 ó más, aproximadamente en e l momento del hilado o la  

extrusión» El ensayo salino es una indicación de la  can­

tidad de disulfuro de carbono añadida a la  viscosa y del

grado de maduración* El índice de ensayo salino es la  __

concentración mínima % de solución de cloruro sódico a -  

182 C* necesaria para coagular 3 gotas de viscosa» Se de

termina dejando caer gota a gota la  viscosa en un vaso -

de precipitados que contenga 40 c c ., aproximadamente, de 

solución de cloruro sódico, a 18s C»,mientras se agita» 

la  agitación se continúa durante 90 segundos después de 

haber añadido la  t'ltima gota de viscosa*

De un modo genérico, y según l a  terminología em-----

pleada en la  técnica, el baño de hilado usado en la  prác 

tica  del presente invento es un baño de hilado con poco 

ácido y  mucho cinc» El baño debe contener desde 10 a - 

proximadamente, hasta 25 aproximadamente, de sulfato  

sódico, y desde 4 aproximadamente hasta 15 f", aproxi­

madamente, de sulfato de cinc, preferiblemente desde 15 

< a 22 de sulfato sódico y desde 5 a 12 de sulfato de 

cinc* Puede haber presentes otros su lfatos metálicos ta­

le s  como lo s  de h ierro, manganeso, níquel, y análogos, y 

pueden reemplazar parte del sulfato de cinc» la  tempera­

tura del baño de hilado puede variar desde 252 C ., apro­

ximadamente, hasta 802 c*, aproximadamente, aunque, a __
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la s  temperaturas más bajas, no pueden emplearse la s  con­

centraciones más elevadas de sulfato sódico, a causa de 

la  d ificu ltad  de solubilidad. Sin embargo, a la s  tempera 

•feúras preferidas comprendidas entre 452 C„, aproximada­

mente, y 752 0, ,  aproximadamente, la  solubilidad no es -  

problema, la  temperatura del baño de hilado no es c r í t i ­

ca, Sin embargo, según es bien sabido en la  práctica co­

rriente en esta técnica, algunas de la s  propiedades f í s i

cas, ta l como la  resistencia a la  tracción, son afecta—  

das por la  temperatura del baño de h ilado. Así, pues, en 

l a  producción de filamentos para cuerdas de neumático de 

acuerdo con e l método de este invento, e l baño de hilado  

se mantiene preferiblemente a una temperatura comprendi­

da entre unos 452 C, y 75® C ,, de manera que se consiga 

la  elevada resistencia a la  tracción que se desea,

331 contenido ácido del baño de hilado se equilibra  

contra la  composición de la  viscosa, SI lím ite in fe r io r  

de la  concentración acida, según es bien conocido en es­

ta técnica, está justamente por encima del punto de fo r ­

mación de nudos,es decir, la  concentración a la  cual apa 

recen pequeños nudos de viscosa sin coagular en la  hebra 

cuando sale del baño de h ilado. El contenido ácido del — 

baño de hilado no debe exceder, preferiblemente, de 9 a

10 °/,t aproximadamente. Incluso, aunque se px-efiere gene­

ralmente que la  concentración acida del baño no exceda -  

de 9 aproximadamente, se obtendrán productos satisfac  

torios con la  elevada proporción de p ie l j  a lta  tenaci—  

dad deseadas, a concentraciones acidas mayores hasta de

11 s i se amenta suficientemente e l contenido de d i—

sulfuro de carbono de la  viscosa y e l su lfato de cinc __

_  s, _
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clel baño de hilado no está muy por debajo de 8,0 f .

Aunque puede emplearse una terminología diversa pa 

ra  indicar e l punto en que la  viscosa está suficientemen 

te coagulada para permitir la  retirada uniforme de la  hi 

le ra , para los fines de la  presente so licitud , se usará 

la  denominación "punto de formación de nudos". Esta con­

centración acida in fe r io r  se determina fácilmente por __

lo s  expertos en esta técnica observando la s  fib ra s  según 

se forman, y no tiene una influencia particu lar sobre la  

obtención de productos de a lta  tenacidad, con mucha p ie l,  

en la  práctica del presente invento. Es evidente que, a 

medida que aumenta el contenido de sosa cáustica de la  -  

viscosa, se necesita una concentración de ácido mayor de 

bido a l efecto neutralizante parcial de la  sosa cáustica 

incrementada.

lo s  filamentos de celulosa regenerada preparados — 

corrientemente a p artir de viscosa hilada en un baño de 

hilado con poco ácido y  mucho cinc en presencia de g l io -  

xal tienen mía superficie uniforme o no dentada y  están 

constituidos por lo  menos en un 75 f-t aproximadamente, por 

p ie l*  lo s  filamentos producidos de acuerdo con este inven 

to tienen una elevada tenacidad y una mayor vida de f le ­

xión, lo  cual puede atribuirse a l a  mayor uniformidad en 

la  estructura de todo e l filamento.

Como se ha indicado anteriormente, en el torcido -

de haces de filamentos y  en la  reunión de ta les haces __

torcidos para formar cuerdas corrientes según se u t i l i ­

zan para reforzar artícu los de caucho moldeados, hay una 

pérdida de resistencia . Generalmente, a l considerar la  -  

conveniencia de filamentos y fib ra s  para la  producción —
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de este tipo de cuerda de refuerzo, se liace referencia -  

a l factor de "conversión por ciento", la  conversión por 

ciento se determina dividiendo la  resistencia  de la  cuer 

da, es decir, la  tensión en e l punto de rotura por la  re  

sistencia total de lo s  filamentos sin torcer que forman

la  cuerda, y multiplicando por ciento, 131 rayón p a r a -----

cuerda de neumático de que se dispone actualmente en e l 

comercio tiene, según se afirma, una conversión por cien 

to promedia de alrededor de 85 es decir, una cuerda -  

formada de filamentos de rayón tiene una resistencia  a -  

l a  tracción de 85 % aproximadamente, de la  resistencia a 

la  tracción de lo s  filamentos sin torcer reunidos en la  

cuerda. Hay una pérdida apreciablemente menor en la  re—  

sistencia a la  tracción en la  producción de cuerdas tor­

cidas a p artir de filamentos preparados de acuerdo con -  

e l presente invento, en compración con la  pérdida de re­

sistencia a la  tracción de filamentos de rayón de c a li—  

dad para cuerda de neumático y de calidad te x t i l  corrian  

te. En lo s  ejemplos que siguen, se torcieron catorce —  

vueltas por 2,5 cm,, haces de filamentos que tenían un -  

denier de 1120 a 1130, aproximadamente y que contenían -  

580 filamentos, aproximadamente. Eos de ta les haces c o c í  

dos se reunieron conjuntamente torciendo catorce vueltas 

por 2,5 cm, en la  dirección opuesta. Se determinaba la  -  

tensión necesaria para romper el haz de filamentos sin -  

torcer, y se determinaba también la  resistencia a la  ro­

tura de la  cuerda. Eespués se calculaba la  conversión —  

por ciento, dividiendo la  resistencia a la  rotura de la  

cuerda por el doble de la  resistencia a la  rotura del —  

haz de filamentos sin torcer, y multiplicando por ciento.

-  7 -
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En general, la s  cuerdas obtenidas con filamentos ta l co­

mo se consiguen por el presente invento, tienen una con­

versión por ciento desde 90 yí aproximadamente a 96 a -  

proximadamen te.

la  cantidad de g lioxa l empleada depende de si se -  

incorpora en la  viscosa o en el baño da h ilado. Son sa—  

tis fac to rias  cantidades comprendidas entre 0,5 aproxi 

mudamente y 4 fot aproximadamente, calculadas con relación  

a l peso de la  celulosa contenida en la  viscosa, cuando -  

se añade g lioxa l a la  viscosa bien sea el lote  total o -  

bien cuando se inyecta en la  corriente de viscosa justa­

mente antes de extruir la  viscosa por la  h ilera* Cuando 

el g lioxa l se agrega en e l baño de hilado, parece que no 

es c rít ic a  la  cantidad presente en e l baño de hilado* la  

cantidad puede ser tan baja como 0,005 aproximadamen­

te, y puede variar hasta lle g a r  a 1 fo y más, calculada -  

con relación al peso del baño de hilado* Teniendo en —  

cuenta e l aspecto económico, las proporciones elevadas -  

Unicamente aumentan e l coste deL producto sin conseguir 

lo s  correspondientes mejoramientos en e l producto* En ge 

neral, se prefiere emplear cantidades desde 0,005 °f-, a—  

proximadamente, hasta 0,1 aproximadamente»

Como se ha indicado anteriormente, se prefiere a—  

gregar a la  viscosa una sustancia o una combinación de -  

sustancias que son bien conocidas en esta técnica y que 

se suelen denominar modificadores de coagulación* En ge­

neral, estas sustancias, cuando se agregan a la  viscosa, 

dan lugar a prodiictos constituidos por una gran propor—  

ción de p ie l o sustancialmente de p ie l por completo, y -  

lo s  productos tienen superficies externas uniformes, no

-  8 -
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dentadas. Ejemplos específicos de algunas de estas sus—  

tandas se describen en las  siguientes patentes america­

nas: 2.535.044; 2.535.014; 2.696.423; 2.792.278; 2.792.279 

2.792.280; 2.792.281; 2.840.448; 2.840.449; 2.841.462; -  

2.841,463; 2.845.463; 2.845.327; 2.849.274; 2.852.334; -  

2.853.360; 2.860.480; 2.888.356; 2.890.130; 2.890.131; -  

2.890.132; 2.890.133; 2.892.729; 2.895.787; 2.895.788; -  

2.898.182 y en la  patente francesa: 1 . 162. 737. Análoga—  

mente, lo s  aditivos del baño pueden agregarse a l baño de 

hilado para mejorar la s  condiciones del h ilado, por ejem 

pío, para rebajar la s  incrustaciones en la  h ile ra .

En general, estos modificadores de la  coagulación 

se agregan a la  viscosa en cantidades comprendidas entre 

0 , 2 5  /?, aproximadamente, y  4  aproximadamente, según -  

sea el modificador de coagulación específico. Cuando se 

agregan a la  viscosa combinaciones de dos o más modifica 

dores, están presentes en cantidades de 0,25 aproxima 

damente, por lo  menos, de cada modificador, y  l a  can t i—  

dad total de modificador no pasa generalmente de 4 /■-, a - 

proximadamente. la s  cantidades mayores parece que dismi­

nuyen la  resistencia a la  tracción de los filamentos. Se
i
ha encontrado que son válidos lím ites análogos cuando se 

agrega g lioxa l a la  viscosa o está presente en e l baño -  

de hilado* Por ejemplo, la  viscosa puede contener 1,5 

aproximadamente, de g lio x a l, y 1,5 % de un modificador 

de coagulación conocido, estando basado e l porcentaje en 

el peso de la  celulosa contenida en la  viscosa. Alterna­

tivamente, la  viscosa puede contener 1,5 c/= de cada uno -  

de dos modificadores de coagulación. En lo s  ejemplos que 

se describen más adelante, se han incluido modificadores

-  9 -



5

10

15

20

25

30

259183 0Pt\

de coagulación específicos conocidos únicamente con f i —  

nes ilustrativos,»

El invento puede ilustrarse  específicamente con re 

ferencia- a la  preparación de filamentos de celulosa rege 

nerada a partir de una viscosa que contiene 7,5 f- de ce­

lu losa, 6,5 f  de sosa cáustica, y que posee un contenido 

total de di sulfuro de carbono de 40 $?, aproximadamente,- 

calculado con relación a l peso de la  celulosa* la s  solu­

ciones de viscosa se prepararon por xantatación de álca­

l i  celulosa introduciendo 40 jí de disulfuro de carbono,— 

calculado con relación a l peso de la  celulosa, y batien­

do durante 2 horas y inedia aproximadamente. El xantato -  

de celulosa se disolvió después en solución de sosa cáus 

tica* la  viscosa se dejó luego madurar durante unas 20 -  

lo ras  a 182 0*

Se formaron h ilo s  o haces de filamentos por extru­

sión de viscosa por una h ile ra  para formar un h ilo  de un 

denier de 1100, aproximadamente, que contenía unos 980 -  

filamentos, la  viscosa tenía un índice salino con cloru­

ro sódico de 10 a 10, 5, aproximadamente, lo s  baños de lii 

lado acuosos contenían 7,2 fe de ácido su lfúrico, 15 de
■i
sulfato sódico y 7 f' de sulfato de cinc y se mantuvieron 

a una temperatura de 652 C*, aproxiraademente. Después de 

re t ira r  lo s  filamentos de lo s  baños de hilado, se pasa—  

ron por un baño acuoso caliente que contenía aproximada­

mente 4 f  de ácido su lfúrico mantenido a una temperatura 

de unos 902 c. Durante e l paso de lo s  filamentos por es­

te baño caliente, se estiraron aproximadamente de 130 *£ 

a 150 jT.

En lo s  ejemplos que figuran en la  Cabla I ,  se h icie

-  10 -
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ron adiciones de sustancias a la  viscosa, y el porcenta­

je  de la s  sustancias se indica con relación a l peso de -  

la  celulosa contenida en la  viscosa* la  sustancia identi 

ficada con ECO es un modificador de coagulación consti—  

tuído por Iteres formados por reacción de aceite de r ic i  

no con óxido de etileno, conteniendo la  mésela de éteres 

un promedio de 81 unidades de óxido de etileno por molé­

cula de aceite de ric ino» lo s  datos que figuran oajo e l 

encabezamiento "sencillo s" son la  tenacidad, en gramos -  

por denier, y la  elongación de lo s  filamentos sin torcer» 

lo s  datos que figuran bajo el encabezamiento "ciierda" son 

la  resistencia a la  rotura, en kilogramos por centímetro 

cuadrado, y la  elongación de una cuerda formada como se 

lia descrito arriba»

TAHA I

Sustancia Cuerda
añadida Tenaci- Sencillos  

dad /ir./  
d.

£ Elonga 
cion “

Resis­
tencia 
a la  ro
tura

Clon
rr©-»
a r ­ción

0,6 ? G lioxal 5,7 9,8 ?r 1,69 16 £

1.5 %
1.5 i-

G lioxal
SCO

5,83 10,5 f 1,83 15 f?

1,5 f- SCO 5,62 9,6 1,80 16 £

En los ejemplos que figuran en la  Tabla I I ,  se a la  

25 dió a la  viscosa antes del madurado, una mezcla conocida

de modificadores de coagulación, 1,5 de dimetilamina y 

1,5 f- do po lie tilenog lico l (Carbowax 1540) y se anadie—  

ron a lo s  baños de hilado lo s  porcentajes de g lioxa l que 

se indican. Además de la  tenacidad de los "senc illo s" se 

30 da la  resistencia a la  rotura, en kilogramos por centíme

11 -
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tro cuadrado, del lillo  sin torcer o del has de filamen—  

tos» Se incluye también la  tenacidad de las  cuerdas para 

ilu s tra r  la  reducción de resistencia que resu lta  del tor 

cido* I<a conversión por ciento se ha calculado como se -  

describió anteriormente»

-  12  -
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lo s  filamentos individuales tienen una superficie  

uniforme, no dentada, y consisten por lo menos, por 75 

f: a 100 L¿: de p ie l» Aunque, en los ejemplos anteriores,—  

se ha usado una viscosa de una composición específica, -

da resultado satisfactorio  cualquier viscosa que se de__

see y lo s  mejoramientos descritos se consiguen indepen—  

dientemente de la  composición específica»

la  denominación "p ie l"  se emplea para designar la  

porción de los filamentos de celulosa regenerada que se 

tiñe .o colorea permanentemente por el siguiente procedi­

miento: Se toma una sección de micrótomo de uno o más de 

lo s  filamentos montada en un bloque de cera y se monta — 

sobre una platina con fijad o r  de albúmina de Meyer» Des­

pués de quitar la  cera con xileno, se coloca la  sección

en baños sucesivos de alcohol de 60 f. y  30 f' durante __

unos pocos momentos cada uno, y luego se tiñe en solu--

ción acuosa de Azul V ictoria  BS cono» a l 2 por ciento -  

(General Dyestuffs Corp») durante 1 a 2 horas. Al lle g a r  

a este punto, la  totalidad de la  sección es azul. Enjua­

gando la  sección primero con agua destilada y luego con

pmo o más baños compuestos por 10 de agua y 90 de __

dioxano, durante un período que varía  de 5 a 30 minutos 

según el filamento particu lar, el colorante se elimina to 

talmente del núcleo dejándolo restringido a la s  áreas de 

p ie l»

la  presente so licitud  que corresponde a la  presen­

tada en B.U.A., el 2 de Julio de 1959, bajo el número —— 

824.478, se acoge a lo s  beneficios del artículo 51 del -  

vigente Estatuto sobre Propiedad Industria l.
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Los puntos de invención propia y nueva que se pre­

sentan para que sean objeto de esta so licitud  de Patente 

5 de Invención en España por PEI Tí TE años, son lo s  siguien­

tes:

12»- Un método de producir cuerpos con forma de ce 

lu losa  regenerada por la  extrusión de viscosa en un baño 

de h ilatu ra  acuoso, que contiene preferiblemente desde -  

10 aproximadamente 10 f° a 25 f  de sulfato sódico, desde a—

proximadamente 4 f  a 15 f  de sulfato de zinc y hasta apro 

ximadamente 11 f  de ácido sulfúrico, caracterizado por—  

que tina viscosa que tiene un ensayo salino a l cloruro só 

dico de por lo  menos 6 aproximadamente es expulsada den- 

15 tro del baño en presencia de g lioxa l*

2S„- un método según e l punto 12 , caracterizado —  

porque la  viscosa contiene un modificador de la  coagula­

ción#

32 .- Un método según e l punto 22, caracterizado —  

20 porque el modificador de la  coagulación es una mezcla de

dimetilanina y p o lie t ilen g lico l, siendo la  cantidad de -
i

modificador desde aproximadamente 0,5 f  a aproximadamen­

te 4 f  re ferida  a l peso de la  celulosa en la  viscosa.

4 2 Un método según cualquiera de lo s  puntos 12 a 

25 32, caracterizado porque el g lioxa l está presente en la

viscosa, siendo la  cantidad de g lioxa l desde aproximada­

mente 0,5 f  a aproximadamente 4 f ,  re ferida  a l peso de -  

la  celulosa en la  viscosa y, s i se desea, e l g lio xa l es 

inyectado en la  viscosa justamente antes de la  extrusión. 

3° 52.- Un método según cualquiera de lo s  puntos 12 a
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32, caracterizado porque ©1 ¡qlioxal está presante ©n el 

Paño ele h ilatura, siendo la  cantidad do q lioxa l desde a - 

proximademente 0,005 f<- hasta aproximadamente 1 f  r e fe r i­

da a l paso del baño de hila, tur a.

5 6e.~ Un método de producir cuerpos con forma de ce

lu losa  regenerada.

Tai. y  como se ña descrito en la  Ilemoria que antece 

de y  para los fines que se han especificado*

lista Memoria consta do d ieciseis hojas escritas a 

10 máquina por una sola cara.

Madrid, ?Z
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