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La nresente 1nvenc10n se refiere en veneral a

"~;,la nroduccién de artlculos de iorma, de celulosa regene

“?rada a partlr de viscosaj'y mas partlcularmente a la fa~-

“brlcaclon de hllo de rayon de v1scosa de gran tenacidad.u

En anos re01entes, los fabrlcantes de rayon -

-~

han llevado adelante ‘una 1nvest1gaclon extenSa;,en un -




“viscosa de gran tenacldad mediante el Pmpleo de modifz—:

,cadores que retardan el proceso regeneratlvo en la VLS- R

‘}Acosa y permlten asi un mayor estlrado, lo . cual megora _-z

e

tanto 1la resxstencia como la fatlga.—‘ Para encontrar -.Qf"”

eJemplos de_ los muchoq compuestos vue se han reiv1ndlca.:‘f

et do como modlflcadores de la v1scosa, pueden verse 1as -

patentes U.s. ‘nlmeros z 535 044 2,535 045, 2 536 014 y'

o 2 852, 33k T R

En la sol1c1tud e patente americana ‘ne 609 792.

-

;i 10 f=presentada el 14 de septlembre de 1956 y propledad del

B mismo ce51onar10, “se expone un modlflcador sumamente
eflcaz.- Este modlflcador es un der1vado cuaternarlo -
) T de. una amlna etoxllada.-- LOS compuestos de este tlpo -fu
T ’ 'tlenen 1a formula general 31gu1ente.
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“en la cual R es un radical algquilico, arilico o alici-_

g}iéo da"al_gends séis"ét;ﬁdsmdé'carbono’y usﬁalmente,-
”nb*més dé veinte;HR"es un radical alquilo que contlene»
Hide uno a tres atomos de carbono- Z representa un anibn’ que

 ?5 U'l;;rece esenclalmente de actividad superflclal, tal como;“h
| whldroxido, haluro, sulfato, acetato, etc., kﬁQé“‘y  §qn'
,numeros enteros;  X mas y vale de 2 a 50;‘y ,n{ esAtam

blen un namero entero de uno _a tres.w Estos compuestos

" ST -s€ conocen en- el ramo como "Ltthuads” 7 Para .més. des-‘ﬁﬁ

/' 3Q;ﬁﬂ“cripcion y aclaraclones del metodo de preparacion deziu'




'festos compuestos, habra de hacerse referencma a la solic1tudf'

\

 de patente arrlba mencionada.‘

En el empleo de los Ethoquads y otros modifi~ -

zcadores, 1os valores megorados de re51stencia que se han

obtenldo lo han 51do a expensas de la fac;lidad de fabri

i”caclon.a Los hllOS modlflcados estan tlern s hasta que

‘se regeneran completamente, por lo tanto, la concentra~’”

;1rclon de ac1do del bano de hilar debe controlarse para'

,:asequrar una buena hllabllldad o) aptltud de hilatura' f:.,,»‘“

k;ﬂIovﬂtvuna satlsfactorla calldad de h1lo y una elevada r951sten

l‘cia.— En la mayoria de 105 casos, los llmites del mar-‘

-,gen de concentrac16n de ac1do del bano de hilar entre -
‘{; '<v“jﬂ1os cuales se logran estos resultados son muy estrechos»“

}y,wusualmente,'apenas superlores a la mlnima concentra~"fﬂ»

15 ,.—clon de a61do necesarla para mantener una hllabllldad o
"aptltud de hilatura satlsfactorla.—f Con el cambio ‘cons:

itante del baﬁo“acido-de.hilar puede verseAque es muy di7,

,flcll mantener la concentraclon aclda del’ bano de h1lar

Qentro de los estrerhos 11m1tes que se exlgen.— ”Si.el ~.'

Co- ’20~'~“ac1do se encuentra fuera de este margen, habra una reduc

clon en la- hllabllldad satlsfactorla, y;en_algunos_casqs,f

jpuedejbpurrir incluSO'que la soluc1on"de-viscosa'nolsea”‘“ ;

- hilable.-" Ademas. habra una reducc1on en calldad y re-

s 'bistencia.- ‘Todo esto es naturalmente 1nconveniente, pe

25 - ro .con anteriqridad sewhé_llegado a considerar cardcte—_

T : ristico de la hilatura modificada, -

S e Lo o C : .
- - S Es, por lo tanto,,objeto de»ésta invencién una

- 'rfsolucion de hllatura de v1scosa que puede ser hllada SQe

ST tlsfactorlamente en un margen mis amplio de concentracio'

.30 ~_nes_dg,ac1do. ﬂl},~ e o wn‘,  - ﬂ=€“Q  1_ ,3. N




wvsoluclon modlf*cada para hllatura de viscosa que lleva

llncorporado un aditamento, el cual permlte una hllatura 5

"nes de éc1do. "1

’en el cual 1a concentra01on de acido del bano de hllar
vano es tan cr1t1ca como en los procedlmlentos con001dos‘

x:hasta ahora.
f51ste en un nuevo y perfecc1onado aditamento para el -
 tratam1ento de la v1scosa. que permite una’ hilatura sa-57
'tisfactoria en un margen més amplio de concentraciones
’de éc1do del banoide hllar,
- para toda persona“entcndida en la materla; de la lectu—in,”

to.

;logran 1ncorporando a una solu01on de hllatura de visco:

“ﬂsa un lignosulfonato sodico Yy un derlvado cuaternario de

z~funa amina etox1lada.- La soluc16n de hllatura de v1sco‘r

“iuna tobera al” 1nter10r de un bafio écldo coagulador que

;contlene cinc, para formar a base de . la misma un mate-

26 %S )
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Otro obgeto de esta 1nven016n cons1ste en una

- P

perfecc1onada en un margen nas ampllo de concentrac1o—'

Un objeto adlclonal de este 1nvento con31ste

Otro obJeto‘de esta 1nvenc1on con51ste en un

procedlmlento para fabrlcar hllo de rayon de v1scosa,i

Uh objeto adlclonal del presente invento con-‘i

hstos y otros objetos se irén desprendiendo,

ra,Qe'la'siguieﬁté”descfipcién défallada,dé este‘inven-

Los men01onados obgetos de esta 1nvenclon se_

e . +

sa a51 meJorada se hace pasar por extru51on a traves de




: »fdores de v1scosa los obtenldos P°r medi° de las reacclo A
20 " nes 51$u1entes. :,": f?» *‘,f"i iff.MA.“': - .
i ‘ . J ‘ ) ; . . B
. | .‘/(CHZCH o) H S T i.. CH 0) H -
T R—N\ e e
o (cH, CH 0) H - g ‘ :
- _ D (cn cﬂgo) Hl
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) R : SN
ETHOHEEN C/l2 ';- ' ETHQQUAD 0/12 4
- ‘ l .
) R derivado del acelte de’ coco‘*

'rlal fllamentarlo.- A continuaclon, estos filamentos.fi; Q”

':\se hacen pasar de preLeren01a a un segundo bano que contle

y se conocen ‘en el ramo como Ethomeens"7
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ne ac1do sulturlco callente, donde _son estirados.—' La PEDREE

regenerac1on del hilo se completa asi mlentras 1os fila:

Acto seguido, elthw

da,arrlba identlttcado, que se incorbora a la soluc1on

de hllatura de v1scosa,.se descrlbe en la sollcltud de”

'}Estos compnestos, con001dos'en'elframo como -

Pueden citarse como eJemplo de estos modlfica

fvx.“méa_.y |

n
Nt
1
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(CH cH O)H ,ﬁ;

’(T;jf ri;ij;;i

(CH CH 0) W

"/,(CH CH 0) H .

= f}+ cn3c1-9 R - N e
\\\(CH CH 0) H ) IR )(C“ CH 0) H ';f
R ETHOHEEN s/as 1;~_; ;} THQQUAD 8/25

R derlvado de ac1dos grasos de la soja )
x mas y iS

A o) B o CH R0

=3 .
(Cchﬁzq)yH» ’ _ ‘» 4 !L”;(Q§20H20)yﬂ .

CH, o

- ETHOMEEN 18/60 ST ETHOQUAD' 18/60 o

m-n” LT S o cre ii?iﬁ “5  u3:~@,;;;j¢1ij¥3_

"R derlvado de- 1a n—octadecilamxna'




ST A2 :/(CH:éCHzO),;H R /Ch ,CH 20),H

T Re=N - ' + cH c1.) R ~.N

N e \ e T 5 A . ‘»_ N
T s M(CH,CH,, o) L S e \< o o)
o e L T 5 S ;‘ ) N "CH3 :

Por egemplo, pueden utllizarse;

.Luno, dos, tres 0. cuatro moles de sultonacion por uniaad
?25f¢'wde 840 g de llgnina.-f Estos compuestos _se. conocen como

"Polyfon H, O, T, R y F, espectlvamente.'

- ' ' o Para lo«rar los obgetos de esta 1nvenclon,,és"'"

tos compuestos se 1nyectan de preferen01a en la soluclon‘

fde hllatura de v1scosa preclsamente poco antes de hllar.

No obstante, pueden agregarse tamblen en. cualquler punto




de la prepara016n de la soluclon de hllatura.~ Los deri‘

il {73” vados cuaternarlos de una amina etoyilada pueden agregarﬁ

s

terlalmente a los resuLtados.n La soluc16nﬂde hllatura

10 o 21, y uha’ viscos:dad de hilatura de 30 a"loo.- , Tam '

0. menores smn afectar apreclablemente a los resultados ~
" de esta 1nvenc1on.- Las concentraclones arrlba 1nd1cadas

-_25 /W estan basadas en el peso de la solu01on de hllatura de'—,

VJ.SCOS&-

: ‘ f}7~ , L
Los filamentos recién extruldos se . deJan ir a_
traves del bano acldo, ‘o de coagulaci6n ¥ de regeneraclon,‘

en una dlstan01a de 20 a 500 em; ahora‘blen, se prefmere_=.

'30_‘;.una 1nmer51on de 25 a 150 cm.~ EL bano écldo coagulante
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" ha: de contener de preferen01a acido sulfurlco, sulfato_

',sodlco y sulfato de cinc.- Sl asl conv1ene, pueden agre

. garse con. prop051tos esnec1ales otros materlales como = -
o . _ o -
fel -sulfato de magne31o.- E] contenldo de a01do sulfuri -

- . - - .

co puede variar desde aproximadamente ‘el 2 56

al 7, 0/

.fel sulfato de“c1nc desdev

'Ha de sobrentenderse que

"preterldos,.y que pueden utlllzarse, sin’ sallrse del am

’blto de la 1nVenc10n,

-

concentraclones mayores o menores,'”

“a01do sulfur1co,19'&n”baﬁo“coaéulanteg

;da la. comprendida entre 853.y§10090~- De preferencla

- tos se encuentran sumeraldos en el segundo bano.~ Este
. _ . . ; .
o »J'estlrado puede variar entre un 2OA y un 150%, y de pre-f_““

_feren01a entre el 100% y el 110%



‘métros'pdr minutd, debldo 2 la p081billdad de causar'da

'de ser tan reduc1da que hava antieconomlco el proced:-ﬁ*

‘ hllo.- Con las velocldades superlores es usualmente con

n;venlente emplear un tubo de hilar sumergldo en’ el bano '

”~5azufre total y 2 5% (CDV) de Etthuad C/25°~

'L01ones tenlan un grado de madurez de 16 a 18 (indlce de
.cloruro amonlco) y v150051dades de 40 a 50 segundos, a_
. 2090.-{ Las v1scosas se”hllaron obtenlendo,,por.extru- ﬁ;;ﬂ:”

~sion a traves de ‘una- tobera de aguJeros de 60 micras de

nos a los fllamentOS,-f Ahora blen, la veloc1dad no ha

mlento.- ‘Usualmente,'con una velocidad de 35 a. 65 me-":

tros por mlnuto se obtendra economlcamente un excelente

o - e -

5 gy - o




dlametro al 1nter10r de varlos banos a01dos coaguladores,:

obtenlendose h1los de 720 fllamentos con 1100 denler, 1§,f?

. P despues del estlrado.- La concentraaion*de-acido sulfﬁélQﬂ
BT o 7 :

L T rico de estos ‘bafios se modlilco conforme se 1nd1ca en. la -

SRR tabla 1 que 51gue.-" Cada bafio contenla 9, 0% d.e sulfato_ -

) A -““f’ sodlco y 9 O% de sulfato de clnc.— Las temperaturas de‘?‘ _
oo T - . . _l.
" los banos eran de 5090, y el recorrld_ total de hilo por

- 1los mismos estaba comprend1d0 entre 50 e 75 cm.~ Desde;

testos,baﬁos, los'hilbsjse Ilevaron*a unas primeras rue~_-

das de transporte,m

'tenian 4 U% de acldo su]fuxlco; 1 2% _de - sulfato sédlco y

U j% de sulfato de c1nc.—‘ Los hllOS se llevaron luego a

tras,

para cada concentra01on de a01do—su1furlco’en el,ba




lx 0

4 25

4.5' o
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trat.:.ron como en el eJemplo I,' con .La salvedad de que -




sa de comp051clones semeJantes a las descrltas e elu -

o 26 55 82

egemplo I, excepto en. que se 1nvecto en. la solu016n un ‘,;"‘

3 5% (CDV) de Polyfon T.-, Las vlsppsas”Sé hilarqn'y

trataron como. en el eJemplo I, con la salvedad de que~—:

las concentra01ones de acldo'sulfurzco en el bano écido

de coagulaclon fuéfbn las 1ndlcadae en la tabla IIIo“ -.{P°

Esta tabla III 1lustra la reslstenc1a y numero de denler
de cordones de 15 por 15 formados a base de los hllos de

1as dlversas concentra01ones de acidoo'

TABLA III

A01do sulfurlco (%) Resistencia én*seco . Denier




o - -Acido sulfiirico (%) Resistencia secado ' ‘Denier
- S . en estufa., . T -

R T

traclon de acldo en el bano a01do de coagulaclén.—r»Esa'

to permite una mayor llbertad de hllatura y una mayor

- T ,“ fluctua01on en- 1as concentraclones de ac1do, 51mp1111can

de las concentrac1ones de ac1do ara las cualea la V1sco

Esto también simnlifi"




‘ v1scosa, que comprende la hllatura de una solucmon ‘de _,’

e

’delo ¥ un derlvado cuaternario de unaVamlna etoxmlada,‘~7

identro de un bano acmdo acuoso de coagulaclon que contle




§qu11§09ar111c0 o_.

en la que R renresenta un - radlcal

e T ; alictclico que contlene ‘al menos seis- atomos de carbonol.A

. R’ es .un radlcal alqullo que._ contlene de uno a“trps ﬁtg

mos de carbono, g_jmés z valv’de dos a C1ncuent_

R '1:‘ 5. e x son nimeros enteros,f,n,es un humero enterd de uno ;”

» - tres y Z es un anlon 1nact1vo superf1c1al ‘al”inten
Ty X . . ’ ) . -

- o rlor de un baiio acido de coagulaclon que contiene clnc.

i

'j3 : Un procedlmlento de obtenc1on de hllO de.,j;;-

i de v1scosa,

que lleva 1ncorporados'de alrededor de«‘

f;J4f basado -en el peso de d1cha celulosa, de un llgnosulfona

.15 to de sodio. al 1nter10r de un’ bano ac1do acuoso de coa

hilo de dlChO bano, pasar este hllO por un segundo bano

éégién{B; en el cual d*cho der




de écido sulfurico, alrededor’ del‘l 25 de- sulfato :

'c1nc ¥ aprox1madamente un 0 3o de vulfato sodlco.
6.- Un procedlmlento conforme a la relvindl-»”

ucacién"B, en el cual dlcho 1ignosu1fonato tlene de O 5

‘h«a 4, O moles de sulfonac1on por mol de - llgnlna.

'écién“G';en el cual Qlcho 11wnosu1fonato tlene dos moles

de-. sulfonac1on por mol de llgnlna.
9°4j Un procedlmlento conforme -a la re1V1nd1ca

”01on 6 en. el cual dlcho llgnosulfonato tlene cuatro mo-‘
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