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"Progedimiento mejorado para la obtencidn de filamentos de

celulosa regenerada'
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Memoria Descriptiva
Ta presente patente se refiere a un procedimien-

to mejorado para la obtencidn de filumentos de celulosa

regenerada susceptibles de ser rizados. La fabriasnidn Aa
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oiertos géneros (p.e. tapices, alfombras, tercipelos)
se ha orientado ultimamente, dentro ciertos lfmites, hacia
la utilizacidn de filamentos de raydn susceptibles de ser

rizados y preparados por un procedimiento clédsico de hila-

tura en el gue la tiscosa se hila en un bafio coagulenté:

vy los filamentos resultantes, estirados en las poleas, se.
recogen en foma de tortas en un pote rotativo. ILuego el
filamento bajo la forma de torta, se somete & los post-
tratamientos 1fquidos, se seca y se estira en estado himedo
y, finalmente, se seca bajo tensidn. ¥l filamento ya aca-
bado y torcido, apropiado para la fabricacidn de oierfos
art{oulos textiles (p.e. tapices, alfombras) posee un ri-
zado latente, es decir, una olerta capacidad para rizarse,
Para desarrollar este rizado latente es necesa-
rio tratar los géneros ocon una solucidn caustica al 4% a

la temperatura ambiente. Para neutrallizsro lavar el exceso

de 4lcalines necesario, antes del secado, un segundo tra-

taniento lfquido. Por ejemplo, un textil tratado por una
soluoidn odustica, puede neoesitar un tratamiento 4cido
de neutralizacidn seguldo de un enjusgue, 1o que aumenta
el precio del produsto aocabado,

Los filamentos blancos, que pueden ser tefildos,
¥ en los que se desarrolle un rizado uniforme al mojarlos
con agua, son de gran interéds para la industria textil
dedicada a la fabricacidn de clertos géneros.

'ia presente patente se refiere a un procedimien-
to me jorado pafa la obtencidn de Filamentos de este §ltimo
tipo, los ouales hasta tratarlos solamente con agua para

que se desarrolle su rizado latente.

El rizado puede desarrollarse en agua fria an-
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tes del tefiido, o durante la preparacién de los tintes,
lo que elimina la necesidad de tratamientos posteriores.

Estos filamentos se convierten facilmente en
filamentos rizados, utilizables en la fabricacién de tapi-
cerias, vestidos, ropa blanca, eto., ¥y principalmente en
la de alfombras.

En oonsecuencia el objeto de la presente paten=~
te es un procedimiento para la preparacidén de Pilamentos
oontinuos oon rizado latents, desarrcllable mediante tra-
tamiento con agua, aptos para calceteria, tejidos, ete.,
oon formacidn de bucles, de meanera que pueda mojarse el
g’enero fabriocado, para desarrollar el rizado en no importa
que solucidn aduosa,

Segin el procedimiento de la presente patente,
la viscosa se hila en un bafio altamente salino, de menera
gue se obtenga un filamento con una plel espesa a lo largo
de una parte de su seccién o ocorte, y una piel delgada o
sin plel, en el resto de la seceién. Tste filamento es
sacado de un bafio ocoagulante mediante una primera polea,
despues, se le conduce a través de un bafio horizontal plas-
tizante, luego a una segunda polea, ocon estiraje entre
ambas poleas; y & continuacidn se le trata con una serie
de soluciones que pueden, p.e., regenerar, lavar, separar
los sulfuros, blan@uear, lavar, sometiéndolo al mismo fiempo
a un 2? estiraje que puede ser progresive o no.

.Finalmente el filamento acabado se somete a un
teroer estiraje, mientras avanze hacia un dispositivo de
secaje bajo tensidn, recogiéndolo a continuacién sobre una
bobina, con o sin torsién. Dicho filamento desarrollard

el rizado, no sélo en solucidén odustica, sino tambien en
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vde celulosa de la visocosa,

'éoido y coagulante, y en un baflo de regeneracién, que #iene,

‘acoién deshidretante del bafio coagulante, enfrentdndose
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agua fria, en una solucidn de formaldehido, en baflos &cuo~
sos de tintura, y en las soludoones aouosas en general.

Segin el procedimiento de la presente patente,
para fijar este rizado y, de forma general mejorar la re-
sfétencia al arrugado (p.e. la resistencia al aplastado de
los terciopelos) asi como para darle‘una estabilidad dimen-
sional despues de mocjado, es ventajJoso incorporar a le
viscosa durante su hilatura, una oierta clase do resinas,
Ia resina puede afiadirse e la proporcién de-1 a 15% en

peso (preferiblemente de 2,5 a 5%) basado en el contenido

Segln el procedimiento de la presente patente,
para la produccién de un filamento con una capaoidad excep-

oional de rizado, se hila la viscosa en un baflo acuoso

debido a un elevado contenido total saling, un efeoto de
deshidratacidén rdpido sobre el filamento de xantato hilado,
produci &ndo se sobre el filemento una piel percialmente re-
generada de espeéor substenoial alrededor de un ndoiso aun
substanoialmente lfquido. ILa piel se produce rapidemente

y posee una fuerte tendenola a encogerse, debido a la

gon la compremibilidad del nicleo. ¥llo da lugar a grietas
o roturas longitudinales de los filamentos, que dan lugar

a que parte del ndcleo se escape a través de las partes ro-
tas y, en este estado, se formen finalmente los filementos.
laparte del filamento que ha sido forzada fuéra del ndocleo,
responde diferentemente a un subsiguiente estiraje (necesa-
rio para obtener la calidad de rizado deseada) respeoto al

resto del filamento y parece actuar como si se hubiera ob-
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" efecto sobre el rizade es invariable.

tenido & partir de una viscosa enteramente distinta.

L1a parte de filamento provista de una piel
espesa, ocupa siempre el interior de las purvas de rizado,
debido.a su fuerte tendencia a encogerse.

1a cpmposici6n de la viscosa hilada, puede en~-
contrarse dentro una extensa gama de tipos perd la preferi-
da, expresada en porcliento en peso de la sblucién, se en-
cuentra entre 35 y 40% de C8y, 7,0 & 8;4% de oelulosa,'e,o
a 8,5% de hidrdxido., Una composicidn preferida es: 8,4%
de oelulosa, 6,4% de NaOH y 36% de 03g (CeeV. )

Dos faoctores muy importantes para obtener fila-
mentos ocon buen rizado latente, son el fndice salino o madu-
rez y la visocosidad de la viscosa, El fndioe salino deberd
estar comprendido entre 5,0 y 5,5 y la viscosidad (medida
por el método de oaida de bola) entre 30 y 35 segundos.

El bafio de hilatura debe $ener una capacidad de
regeneracidn equivalente a las de 7 a 14% de 4oido sulfiri-
co, mezolado oon una Pequefla proporcién de una sal de zino
y una slevada proporcidn de sulfato sédico.

Ia sal de zino es, preferiblemente, el sulfato
de zino en una proporecidn de 0,5 a 3% en peso del bafio de
hilar, Es aconsejable un 1,5% de ZnS04 en peso en el bafio

de hilar para obtener un buen rizado. Entre 1,0 a 2,0%, su

Para asegurar una fuerte accién de deshidrate~
oidn sobre los filamentos, es aconsejable una ‘gran propor-
cidn de sales, utilizando entre un 13 a un 25% de sulfato
sddico o potdsico. Por regla general el bafio de hilatura
debe ocontener de un 6,6 a 7,7% de deido sulfirico, de 1 a
1,56 de sulfato de zine y de 16 a 20% de sulfato sédico.
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Su temperatura debe ser de 50 a 70%C.

los l{ouidos de post-tratémiento son del tipo
cldsico y comprenden un l{quido regenerador, un bafio aleali-
no de blanqueo, un 4cido neutralizador, un d1loali de lavalje,

otrolavaje y un bafio suave de acabado, El bafio de regene-

racién puede ser de cualquier tipo utilizado normalmente

como 29 bafio en un proceso de hilatura en doble bafio., Pre-
feriblemente estd formado por una solucidn débil de dcido
sulfirico, fosférico, nitrico o clorhidrfco., El blanguean-
te aloalino es, ordinariamente, una solucién acuosa de hipo-
clorito sédico o Bubstancia andloga. Tl neutralizador dcido
aplicado despues del blanqueo es ordinariemente del mismo
tipo de éoido'que ¢l empleado en la regeneracidn. El aca-
bado aplicado despues del lavaje con agua es fundamentalmen-
te un lubricante constituido ordinariamente por ceras mine-~
rales, vegetales o aceltes,

Seglin un ejemplo de realizacidn preferido de la
presente patente, la sensibilidad al agua o hinchazén de los
filsmentos y la capacidad de retencién de agua de los artf-
culos de celulosa regenerada, se disminuye convirtiendo los
productos de reaccidn susceptibles de ser dispersados o solu
bilizados en el agua (tales oomo el formaldehido, o un pol{-
mero lineal de monoamida de sl menos un 30% en peso de uni-
déd mondmera, que contiene grupos amida) en productos endu-
recibles por calor y obtener ooﬁdioiones insolubles en la
misma masa y sobre el articulo considgrado. Bl témino
monoamida se utiliza como una expres;dn gendrioca para la
clase de oompuestos de este orden que pueden definirse de
una forma més téonica como sigue: una monoamida con un

83010 enlace no saturado carbono a carbono de una amida del




10

15

20

25

30

o de precondensado. Los condensados parciales pueden pro-
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grupo constituido por los dcidos acr{licos y los 4cidos
-alkilos o -alkilos substituidos -metileno monocarboxilico
y N-alkllo substituldo y sus derivados, los constituyentes
alkilo son metilo o etilo, la amida solo tiene su grupo

upido al 4tomo N. Ia férmula general de estas amidas es la

siguiente:
g 2 53 en la que R, R,, Rg ¥ Rz Be
?: ? -0 - y escogen cada una del grupo cons-
R, By H tituido por hidrdgeno, metilo o

etilo.

Ia denominacién polfmero de monoamida se utiliza
como término genérico para los homopol{meros y los copolf-
meros de los compuestos mencionados, obtenidos direotamente
por polimerizacidn,o copolimerizacidn, o indirectamente por
hidrdélisis, saponifioacién, u otra reaccién sobre un polf-
mero o oopolfmero producidos anteriormente.

El producto de reaccidn lineal puede designarse

bajo el nombre.:de condensado reactivo, de condensado paroial

dueirse: 12 por polimerizacidn o copolimerizacidn de la mis-
ma acrilamida o una aorilamida substituida para obtener un
polf{mero reactivo de una amida con el formaldehido, o 2%,
hidrolizando un polfmero ¢ oopolfmero del aerilonitrilo, o

un aorilo-~substituido alkilo, tal como el metacorilonitrilo,

para producir un producto polimérico en el que, al menos,
un 30% de unidades monomeras oomprenden grupos amido;

Ios polimeros pueden obtenerse por una solueién standard,

o por téecnicas de polimerizacidén de emulsiones en presenocia
de un catalizador peroxi, oomo p.e. el persulfato potésioo;

CQando se utilizen copolfmeros, la unide mono-
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mera distinte a aquella gue contiene el grupo amida, puede
considerarse oomo derivada de no importa que otro monomero
no saturado etiléniocamente, tales como el acetato de vini-
lo, el cloruro de vinilo, el alcohol vinflico, el dcido
aer{lico, el acrilonitrilo, el dcido metaorflico, el nmeta-
orilonitrilo, el cloruro de vinilideno, el etileno, etc.,

o mezolas de ellos, Del mismo modo utilizando el método
22, los productos hidrolizados pueden contener el nitrito
y/o grupos oarboxilos, ocomo tambien grupos emido, si se
les ha obtenido a partir de poliacrilonitrilos o de polime-
tacrilonitrilos. Pueden ipuealmente obtenerse de otros
grupos tales como los hidroxilos y/o los grupos aoetatos}
8i se obtienen a ﬁartir de oopolfmeros tales como los copo-
1{meros de .aorilonitrilo y de acetato de vinilo.

Los productos de oondensacidn del formaldehido
y del polfmero monoemida pasan & través de diferentes
etapas de una solucién soluble en agua, o de productos de
reacoidn dispersablgs en agua, que contlenen grupos amido
de reacoién oon al menos un H en el &tomo N hacia el punto
final, endurecido por el calor e insoluble, de los conden~-
sados.

La modificacién de las propiedades de las fibras
de viscosa mediante hilatura por inyeccién de poliacrilami-
da y derivados, puede obtenerse de diversas maneres.

12 En hilatura por inyecoidn de poliamida seguida
de un tratamiento subsigulente de las fibras o tejidos con
una soluoiln de formaldehido y catalizadores de débil acidez;

22 Inyeccidn de hilatura de una polismida metil-
dade, seguida de un tratemiento de las fibras o tejidos con

un oatalizador de débil doidez;
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3% Inyecoidén de hilatura de una mezola de polia-
mida y formaldehido, seguida de un tratamiento de las fibras
o tejidos con un catalizador de débil 4cidez.

%l primer método es el preferido, y por tento, la
deséripoidn subsiguiente del procedimiento atafierd amplia-
mente a esta versién.

Dado Que el polimero resinoso en el filamento
necesita reaccionar con el formaldehido para formar un pro-
ducto de oondensacidn de mallas cruzedes, esto puede tratar-
se mds efectivamente utilizando como bafio acuvso de rizado;
una solucién aocuosa de formaldehido que contenga el oatali—‘
zador de mallas cruzadas, Se cree que la modifioacién de
la celulosa regenerada resulta principelmente de los enlaces
cruzados del nitrdgeno amido o amino oon un polfmero, estos
enlaces recubren las cadenas de celulosa y sirven para esta-
bilizarlas, aunque no quede exluida la posibilidad de enla-
ces cruzados con los grupos hidroxilos sobre las cadenas
de oelulosa, Ista reaccidn entre el formaldehido y el poli-
mero puede completarse oalentando el artfculo de oelulose
tegenerada a una temperatura de 10020 a 170%C, preferible-
mente entre 140%C y 1602C durante un lntervalo de tiempo
que varia inversamente con la temperatura, es deolr entre 5
y 30 min; y preferiblemente en presencia de un catalizeador
4cido. Rl artfoulo fomado por celulosa regenerada y el
polfmero monoemide lineal puede ser tratado en un bafio de
gel, hinchado com una solucidn neutra o alcalina de formal-
dehido, secado y luego tratado con una solucién de ocataliza-
dor. o el artfoulo puede tratarse con una solucién acuosa de
formaldehido que contenga el catallizador dcido. HEm muchos

casos, el artfculo calentado ocontiene un residuo de catali-
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‘mentosde t{tulo 2,75 den. (2700/980) da lugar a alfombras

279182

Ios catalizadores 4oidos pueden describirse como

zador dcido,

4cidos ddbiles, solubles en agua, o como las sales dcidas
que, en concentractones de 0,25 a 0,50% en peso 8/agua,
foman una solucidn acuosa con un pH dcido, o que, despues.
del calentemiento, se disocian para dar una base voldtil
dejando un residuo dcido. Los oatalizadores preferidos
son el fosfato monobdsico y dibdsico de amonio. Otros ca-
talizadores aproplados son los Acidos oxdlicos, tartdricos,
ldcticos, cftricos, ffomicos, propidnicos, bdricos y el
dcido succfnico, ZnCl,, NH,Cl ¥y wna mezcla de NagS0Oy ¥y
NaHS0,.
La medida del porcentaje de rizado y el ndmero

de rizos por unidad de longitud es simpleny pueden preverse

de una manera rdpide ciertas propiedades de los géneros

elaborados., Ia releoidn de rizado es el:porciento de enco-
gimiento de una muestra de emsayo de 15 om, cuando se sumer-
ge en un bafio de rizado:

(1 - longitud fin
% relacidn de rizado = 100

longitud iniclel

Poroientos de rizado por emeima de 55% producen
art{culos (p.e. alfombras) de nivel uniforme. For dedejo
de 55% los artfculos presentan un aspecto poco agradable,

p.e. la alfombra tiene un pelo largo y 4spero, De forma

poco atractivas y a pelos aplastados, pero dichas slfom=~
bras pueden ser apropiadas p.e. pare antecamas: . Una fi-
bra con 2 a 3 rizos por am., con un porciento de rizado

elevado (p.e. 85%) da alfombras muy atractivas,



L Rt L T C I RO

10

15

20

25

Se reivindioa como objeto de esta patente de
introduccidns

1.-'Emooedimiento para la obtencidn de fila-
mentos de oelulosa regenerada susceptibles de rlzarse en
el agua, caracterizado por hilar la viscosa en un bhafio de
coagulacidn, en condiciones tales que se obtiene una plura-
lidad de filementos de seociones desequilibradas, retirando
luego del bafio dichos filamentos en fomma de haces de fila-
mentos, los cuales son sometidos a un primer estiraje en
un bafio plastizante, luego a un segundo estiraje durante
el cual se les trata oon los 1fquidos de acabado y, final-
mente,'se les estira pof tercera vez, se les seoa y se les
reune,

2.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 1,
oaracterizado en que la viscosa tiene un {ndice salino Qe
5 a 5,5y una viscosidad, medida por el nétodo de caida
de bola, de 30 a 35 seg.

3.- Procedimien to segdn la reivindloacién &,
caracterizado en que el bafio de coagulacién tiene un con-
tenido elevado de sal y un débil contenido de doldo,

4,- Procedimiento segin la reivindiocacién 1, oca-
racterizado en que el bafio estd formado por una solucidn
acuosa de 6,6 a 7,7% de 8cido sulfirico, 1 a 1,5% de sul-
fato de zinc y 15 a 20% de un sulfato de un metal alcalino,

5.~ Procedimiento seglin la reivindicacién 1,
caraoteri zado en que el primer estiraje es de un 40 a 50%.

6.~ Procedimiento segun la reivindicacién 1,

caracterizado en que los tratamientos l{quidos comprenden

tiie mlla Aa e anmaadt B Atma Aa Toawrada ninn 8o hlananen.
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y finalmente un acabado lubricante.

7,.- Procedimiento segin la reivindicacién 1,
caracterizado en gue los filamentos se estiran progresiva-
mente durante su post-~tratamiento lfquido.

8.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 1,
oaracterizado en que los filamentos se estiran inmediatamen-
te antes e inmediatamente despues del post-tratamiento li~-
quidoy pero no durante dicho post-tratamiento.

9.~ Procedimiento segin la reivindicaciédn 1,
caracterizado en qﬁe el 2% estiraje es de 1 a 10% y el 3er.
.estirajeles suficiente para aumentar el estiraje total en
un 50 a 65%, '

10.- Procedimiento segdn la reivindicacién, 1
caraoterizedo por afiadir a le viscosa un polimero lineal de

R OR
monoamida de férmula general ?l 0‘ // ' 3
R-0aC-C-NH

-en la que R, R,, R, ¥ Ry son hidrégeno o radicales, metilo

optilo, tratando luego el hilo recogido con formaldehido.

11.~ Procedimiento segdn la reivindicecidn 10,
caracterizado en que el polfmero lineal de monocamide es una
poliaorilamida.

12.- Procedimiento segin la reivindi cacidn 1,
caracterizado en que los filamentos reuntdos se mojan en un
solucidn acuosa de formaldehido en presencia de un catﬁli-
zador de enlaces cruzados.

13 .~ Procedimiento segdn la reivindicacién 1,
caracteri zado en cue los filamentos tratados con formaldehi-
do son calentados a 1002-1709C a fin de formar une resina
en los filamentos,

14~ Procedimiento segin la reivindiocaeidn 1,

caraoterizado en que los filamentos acabados se tratan con
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un baflo no cdustico para desarrollar el rizado,

15.- Procedimiento segin la reivindiocacidn 14,
oaraoterizado en que el bafio para desarrollar el rizado
es una solucidn acuosa de formaldehido.

16.~ Procedimiento mejorado pare la obtencidn
de filamentos de celulosa regenerada,

Esta memoria consta de trece piginas escritas

Por una sols cara.

BARCELONA, =6 JUL 1962
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