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por "Un procedimiento para la fabricacién de hilos y fibras
de celulose regenerada lavables, de elevada estabilidad

-

a favor de SOCIEDAD ANONIMA IE FIBRAS ARTIFICIAIES, S.A.F.A.,
de nacionalidad espafiola, domiciliada entmadrid, calle Peliw=

gros, ne 2.

MEMORIA  DESCRIPTIVA

En la patente egpafiola 267.073, se ha descrito un procedi-

miento de fabricacidén de hilos y fibras de celulosa regenerada.

‘lavables, de elevada estabilidad dimensional y de alto ndédulo

de elasticidad al estado humedo. Este procedimiento consiste
egencialmente en hilar una viscosa preparada con une elevada
proporeidén de 5% conteniendo una celulosa de alto GiP y tenien-
do una viscosidad elevada, con adicién de uno o»varios nodifi-
cadores, en un bafio caliente medianamente dcido, conteniendo
cantidades importantes de sulfato de cino, en presencia de.un
aldehido,

En estas condiéiones; los filamentos al estado de gel
poseen todavia un fndice gamma muy elevado relativamente le-

jos abéjo de la hilera y son susceptibles de ser fuertemente
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estirados, pudiendo ser comunicado este estirado inmediata-
mente en el bafio de hilatura o en un segundo bafio, 0 sobre
los rodillos, en el momento de un recorrido en el aire,
entre los dos bafios. Bn efecto ciertos aldehidos, como el forw
maldehido por 9jemplq; forman un complejo estable con el

xantato de celulosa y este Ultimo no es destruido mas que

dificilmente en medio doido. Los fuertes estirados comuniw

cados a los filamentos, asf como el empleo de viscosas conw
téniendo celulosa con un G P-muy elevado y tan uniforme co=
mo sea posible, permiten obtener unas-ventajosas caracterise
ticas,“principalmentg una elevada tqnacidad en geco y himesw
do. Pbr dfra pérte, los filamentbs oﬁtenidos éatén consti;
tuidés'gseﬁéiaiﬁente pér la "piel't. ia consecuencia del
qonjunto de estas propledades es que 108 t6jidos que se puew
den oBtener a partir de los filamentos muestran muy buene

estabilidad dimensional y una excelente resistencia a los

- lavados repetidos.

El objeto de la presente 1ﬁ;énoidﬁ es un procedimiento
nuevo que permite obtener unas fibras e hilos de las mismas
propiedades géheraléa;que los que acabemos de describir,
siendo este nuevo procedimiento notable -por el hecho de que
se :étarda;la:dééoomposicidn'del xantatoy, ‘por otros medios
que 1é-édicién de aldehidos a la viscosa y al bafio de hilae
tura, principalmente por'la‘aplicacidn'de una temperatura
del bafio nds-baja y (o) de un recorrido de bafio mds corto.

- Se puede retardar- la descomposicidn del xantato al puns
to de podéfjéstirar'a un {ndice ‘gamma superior a 10 de pre;
ferencia 18. Eantonces se puedéiaplicar fuertes estirados a

distancias relativamente escasas de la'hiiera, En resumen;
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el efecto retardador del formaldehldo sobre la descomposi-
cldn del xantato es reemplazado de una parte por la dlsmi-
nucién de la_ temperatura del bafio cuyo poder de regeneras
c¢idn es. reducido y,@é) de otra parte por la disminucién del
recorrido de‘inqersiﬁn; o sea de la duracidn de accién del
bafio. ResultaLprécticamépte que se puede utilizar un bafio

tibio com recorridos de immersidén normal y/o un bafio caliens

.te'con recorrido corto, o todavia un bafio tibio oon 7eCOrTime

do corto, Se pueden también considerar fdrmulaa 0 una adlcldn
menor de aldehido que -segin la patente espafiola’ 267 073, eg”’
combinada con el empleo de un bafio de temperatura intermedia
y!b un recorrido menos ‘reducido en é1 bafio. |
Gomparatlvamente con los productos ‘segin la patente espas
fiola 267.073, lag fibras y log hilos obtenidos en las condie
ciones presentes poseen del mismo modo .una tenacidad y un més
dulo elevado, pero su alargamiento es mds importante y es por
consiguiente ventajoso combinar un médulo elevado a la humedad
y un fuerte alargsmiento en una misma fibra, pués hay que hae
cer notar que €l aumento de alargémienfoleévgeneralmente obtew
nido con menoscabo del médulo de 91asticidadJ"Eétas fibras
son mfs convenientes ‘que las fibﬁaé.eiisfenteé~én ciertos
dominios de empleo particulares, por ejemplo en las mezclas
con algoddén, yfprincipalmente'én las mezclas con las fibras:
sintéticas, donde un alargamiento elevado es muy favorable.
Para la préetioa de la invencidn, ‘se pueden utilizar vise
cosas que oontengan:é.a‘lo por ‘cien de. celulosa y g-lolmean“
2,5 por cien de.'sosa en la. cual la proporciéu de sulfocarbona=
tacidn es a 1o menos de.40 por cien (en relacidén con la alfas

celulosa). La celulosa contenida en la viscosa debe tener un
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G P de 400 a-lo menos y la viscosidad de la viscosa a ila
puesta en hilatura debe ser de 150 poises a lo menos y de=
be estar de preferencia comprendide entre 200 y 400 poises.
Ia vigcosa oontiene uno o varios agentes modificadores,
tales“oomo las aminasy poliaminas; poliglicoles, compuestos
de amonio ouaternario; productos de condensacidén de éxidos
de aiquileno; y otros;~que favorecen la formacidén de une
"piel" espesa y es hilada a un gamma elevado a 1o menos igual

a 40 & de preferencia comprendido entre 50 y 80, en un bae -

_ fio medianamente concentrado de deido sulfirico y conteniendo

de 6 a 12 por cien de sulfato de cinc. Ia temperatura del baw
fio estd comprendida entreA354y 45 grados centigrados, én el
caso de un recorrido -medio, por ejemplo del orden de 60 a
120 centfmetros. Por el contrario con un bafio -caliente en el
cual la temperatura es del orden de 45 a 60 grados centigra-

dos :se utiliza un recorrido corto, 30 centfmetros por ejemplo.

Se estiran los filamentos formados en el.primer bafio y (o) en

el segundo bafio .y (o) en recorridos en el aire entre los dos
bafios En la yréntic;,-se prefiere comunicar 1o esencial del -
estirado sobfé rodillos entre el primero 'y segundo bafio, Se
hacé ehtonces pasar los filamentos en un segundo bafio de dci=
do dailufdo y caliente, despuds eventualmente en un tercer ba-

fio de desgasado cuya composicién es la misma que la del segun~

S [<) ﬁaﬁo. Finalmente se recibe el hilo o la mecha de manera

apropiade.’ _ . o : ,
Iaa.condiciones_de-hilatura segin la invencién y princie-

palmente la utilizacién de una viscosa gue tenga un i{ndioce

gamma, elevado, en combinacién con una temperatura reducida del

vaiio y (o) con un recorrido de immersién corto, permite estirar
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fuertemente los filamentos al estado de gel, a un fndice

A A A A

ganma, todav1a superior a 10, asi pues obtener una estrucs
tura relativamente blen orientada y por consecuencia un al=
to mddulo de elasticldad.

Es asi como, pars une viscosa de indice gamma elevado,
hilade con tubo, con un recorrido de 80 centimetros en el
primer bafio, se han obtenido unos resuitados que ponen lime
piamente en evidenoia la 1nfluen01a de la temperatura del
bafio sobre el indioe gamna del gel; estos resultados estdn

representados en la tabla I; (se trata de un bano contenien~

do 110 gramos por litro de deido sulfdrloo,, 30 gramos por

litro de sulfato de sosa y 80 gramos por litro de sulfato
de cinc sin formaldehldo. El fndice gamma es medido a 2,80

metros de la hllera, al final del estirado primario).

TABLA I

Temperatura

Indice gomma

30 35 ¢ 40 45

23 19 155 10

0 00 0 G0 90 00, O oo
9. 00 08 G5 20 00 40 S0 -

15

20

Prdcticamente con un recorrido de inmergidn normal en

el bafio de hilatura, la-temperatura del bafio no debe ser su=
perior a 45 grados centigrados,'pues en este moménto la caida
del Yndice gamms es demasiado rdpida para permitir un esti~
rado importante -a le salida del primer bafio. Por el contra-
rio; esta temperatura no debe ser inferior a 35 grados cen=
t{grados, pues enténces la hilabilidad disminuye rdpidamente
y los filamentos thenidos son de mala calidad.

Asf{ como se ha indicado anteriormente se puede sin em=
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bargo regular el {ndice gamma del gel por otros medios £0-
davia que ios que consisten en hilar en presgencia de fore
maldehido o utilizai une temperatura de bafio mds baja. Hié
~dando una viscosa préparada con una proporcidn elevada de
5 - os®

mos de 4cido sulfurico, 160 gramos de sulfato de sosa y 120

, en un bafio a 55 grados centfgrados, conteniendo 83 gra~

gramos de sulfato;de cine por litro, e la velocidad de 50

metros por minuto, se han obtenido; en funcidn de la longis

tud de recorrido en el baﬁo; los fndices gamna indicados
10 en la tabla IT (medidos & la salida del prlmer ‘bafio, al ca~

bo del estirado prlmero)

TABLA II

Recoxrrido en

0 06 se o0

00 90 o8 00 0 90

centfmetros en el 20 30 ,55 - 90
primexr bafio : ) .
Indice gamma : 40 37 29 13

e o0 om0

las cifras de esta tabla ponen limpiamente en evidenw
cia el interés que hay en utilizar una corta longitud de inw
mersién si se quiere conservar un indice gamma elevado al
15 momento del estirado.
| Le hilatura en bafio medlanamente écido; en presencia
de a gentes modlflcadores, y de cantidades 1mportantes de
sulfato de eine, conduce a’ unos hilos cuyo corte transversal
estd congtitufdo por 80 a 100 por cien de “plel", tales que
20 dota es puesta en evidencia por la técnicajde tintura dife-
rencial (Moreheard'& Sisson, Textile Research J.»dé Di ciem~
bre de 1945 pdgina 443). Esta proporcién importante de "piell,

junto con los alargamientos elevados comunica a los filamene
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tos excelentes propiedades transversales, en particuiar‘
del punxd de vista de la resistencia a la flexién repetim
da y de la resistencia a.la abrasidn. |
Los hilos y fibras obtenidos después del procedimlento
gegin la 1nven01§n tienen un corte sensiblemente redondo.
Un ensayo de desfibrillacién ejecutado por la técnica del
dcido nitrico hace aparecer unas finas fibrillas bien dife=-
renciadas;_Los hilos y fibras obtenidos‘t;enen una tenacidad
al mojado que estd comprendida entre 3,4_y.3,8.gramos.p9r de-
nier. E1 alargamiento al estado acondicionado estd compren=
dido entre 16 y 20 por cien. E1l médulo de elasticida&, 3 O
presado bajo forma de alargamiento tanto por cien a la huw
nedad bajo una carga de 0,5 gramos por denier es del orden
de 3,6 8 3,9

A continuacidn se describen tres ejemplos de ejecucién

~del'procedimiento segin la invencidn pero bien entendido que

estos ejemplos no son de ningdn modo limitativos y que la
invencién abarca toda variante en el mismo espiritu. Ia in-
vencién se aplica por ejemplo en la fabricacidn de hilos de
refuerzo para neumdticos, en la fabricacién de peliculas, en=

tre otras aplicaciones.
EJEMPLO 1
Una pasta de madera de elevado contenido en alfacelulos
sa, es convertida en alcalicelulosa que es seguidamente sule
focarbonatada en dos tiempos, con 45 por cien de sulfuro dé
carbono. Después de la disolucidén del xantato en la sosa, ma=

duracién, filtracidn y desgasado, se obtiene una viscosa 5,5/6

cuya viscosidad es de 280 poises. E1 GP de 1a'celulosa‘ooné"
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tenldo en é;%é vigcosa es de 525. A esta viscosa, se afiade
0,5 por cien de metilcicloexilemine ¥ 1y5 por cien de poli-
éxido de etileno (en relacidn del;alfacelulosa); durante la
disolucidn del xantato o en un estado .anterior. Se hila ses=
guidemente al indlce gamma de 65, con ayuda de una hilera de
80 orificios de 1/100 de milimetros, con tubo en un bafio que

- eontiene 120 gramos por litro de dcido, 130 gramos por 1itro

de sulfato de sosa y 100 gramos por litro de sulfato de,cinc,

-més 1 gremo por litro de formaldehido, a la temperatura de

39 grados centigfados. Después de la salida del primer bafio
los filamentos formados son estirados de 80 por cien mediante
rodlllos. Presentan todavxa un 1ndice gamma de 20 al flnal
de este estlrado primario. Los filamentos experimentan segui—
damente en un segundo bafio de écldo #11ufdo y caliente, un
estirado complementario que lleva_ei estirado total a 165 por
cien.-Finalmeﬁte; se arrolla el hilo en una bobina a la velo=
cidad de 35‘ﬁetros por minuto. | .

Después de la desacidlfica016n, lavado, desulfuracidn,
ensimado y secado, se obtiene un hilo de 120 deniers, 80 f1~

lamentos, que presenta las caracteristlcas 81gulentes. ‘

of tulo unltarlo, deniex 15
Tenacidad acondicionada, gramos por denier 5,2
Penacidad hﬁmeda;.éramos por denier 3,6
Tenacidad al bucle, gramos por denier 0,9 N
Alargamiento acondicionado; por qién 16 )
Alargamiento himedo por cien : , 18

Méaulo (alargamiento hdmedo bajo O 95 gra# o
mos- por denier) 3,5 por cien



- Los tejidos obtenidos a partir de tal hilo muestran
unas éaracteristicas muy favorables desde el punto de vis;

ta del lavado, estabilidad dimensional y de la resistencia

a la abrasién.
EJEMPLO 2

5 Una pasté de linters es mojade durante 30_mihutbs, a
la temperatura de 21422 grados centigrados, en soga a 235
gremos por litro y es prensada a la proporcién de 3,3 en
relacidn a la alfacelulosa, la alcalicelulosa asi prepara=
jda és desmenuzada con aQicién dq pequéﬁas canti@ades'de_'

10 éxido de polietileno y despuds de un corto perfodo de.madué

' -racidn; se ataca con 39 por cien de s@lfuro de carbono (9n
relacién a 1a‘alfa09;u;osa). El zantato obtenido es disuels
t6 en la sosa con aQicidn.complementaria de 6 por ccien de
cs?, para ser transformado en una viscosa 6/6;5 a la cual

15 se incorporan'toqavig 0,5 por cien de me-tileiclohexdlami-
na (en relacidn a 1a.ce;u;osa)'asi como pequefias cantida=
dea’de productos de actividad superficial, destinados a
méjorar la hilatura y a facilitar el desgasado. Después
-de la madurag;én,'la viscosa es.de 160 poises y el GP de
20 la celulose contenida en la viscosa es de 450. Ta viscosa
es hiiada'al indice.gaﬁma de 65-6%; con ayuda de una hiles
ra de 8.000’ofificios de 4;5 centésimas de milfmetro, en
un bafio de 36 gfédoé"eénjigrgdos conteniendo 110 gramog de
| écido.sulfﬁrigo; 130 gramos de sﬁlfato de sosa y 80 gram
25 mos de sulféto de §inc'p§r litro. Los filamegtos hilados
con fubo; efectdah*un-récorrido de ﬁprdiimadamente'80 centi-
metros en el primer bafio y son entonces estirados de 84 por
¢ oien en el aire mediante rodillos. El fndice gemma de los

filamentos al estado de gel es todavia de 21 al final del
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estirado primerio. Los filamentos pasan seguidamente en un
segundo bafio conteniendo 28 gramos por litro de cido sulfde
rico, a la temperatura de 95 grados centfgrados al mismo tlQMP
po que experlmentan un estirado complementario que lleva el
estirado total-a 161 por clen. Ia velocidad final de hilatue _
ra es de 20 metros por minuto. luego 1a mecha de filamento
paéa‘a'un-terqerAbaﬁo de desgasado que'tiene‘una composicidn

andloga a la del segundo bafio, y. es recibida en un bote.

'Déspués de los tratamientos usuales de acabadb, Tos filamen=

tog obtenldos presentan las caracterlstlcas slgulentes.

~ T{tulo unitario, denlera - 1,
- Ten301dad acondioionada, gramos -
: i por denier . ) ‘ 5 2
- Tenacldad hﬁmed&, gramos por denler .. 3,8 .
-~ Tenacidad al bucle, gramos por. . 3 :

. ‘denier - . - 1,02
& Alargamiento acondicionado, por cien 18

: ;‘Alargamiento hfmedo, por-ciem -~ - 19 -

< Néaulo (alargamiento hdmedo bajo 0, )5 R
gramos deniers) L. . 3 2 por cien

. Un hiladoigﬁﬁgfo 60 métrlco de. torsién 773 vueltas porxr
metro, obtenido con fibras de 1 denler 40 mllfmetros fabri-
cadas segdn sl eJemplo 1, presenta una tenacldad acond1010na~
da de 24 4 REm pare un alargamiento correspondlente de 10 5

por cien y una “tenacidad hdmeda de 19,4 REm . para un ala:.\-

. gamiento correspondiente de 12,5 por cien, cifras extremadaa

nmente favoraples para el trabago textil. Los tejidos.obtenlﬁ
dog oon este hilado se oaracterizan por una excelente estas
bilidad dimensional, asf como por una buena resistehcia al.

levado y una buena resistencia a la abrasién.
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Una viscosa 6/6,5 obtenida con sulfocarbonatacidn en.

dos tiempos, como. en 1os ejemplos 1 y 2 y conteniendo una
éelﬁlcsa GP 520;468 adicionada con 0;9 por cien de metilei-
clohexilamine ¥y oon 1;5.por cien de déxido de polietileho -
con rglabiﬁn a la alfaeelulosa; y es hilada al fndice gamma
de 65, a la viscosidad de 249 poisés; en un bafio de 55 g;a-'
dos .centfgrados conteniendo 83 gramos de dcido sulfiérico,
180 gramos de sulfato de sosa y 120 gramos de sulfato de
¢inc por litro. Los filamentos forredos efectfan un recorrie
do de 30 cetitfmetros solamente y presentan un ¥ndice gemma
de 37 a la salida del primer bafio: son fuertemente estira=
dOS, ¥y pasan entonces a un segundo baﬁo de deido diluldo ¥
caliente donde experimentan todavia un estlrado complementa~
rio y son flnalmente r901bidos en una bobina, a la velocidad
de 50 metros. al minuto.

Despuéé de los tratamientos usuales de acabado; los fiw

lamentos obtenidos presentan las caracteristicas 51guientes.

- Tftulo unitarlo, deniers : | 1,5
- Tena01dad acondlolonada, gramos por :

. © deniers - 5,1
« Tenacidad @ﬁmeda, gramos por denier - 3,5
- Alargamiento acondieionadoy por ecien - 16
- Alargamiento hdmedo, por‘eien - - 18
& Médulo (alergemiento himedo bajo 0,5 :

gramos denler) , ‘ 3,7

Log tejidos obtenidos con los hllOS gsegin el ejemplo 3

han mostrado las mlsmas_caraoterzsticas favorables que los
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de los ejemplos 1 y 2, desde el punto derviSta del lavado,

estabilidad dimensional y de la resistencia a 1a abrasién.
NOTA

Por la patente de invencidén a que se refiere la presente

. memoria desoriptlva se REIVINDIOA la propiedad y la explo=

tgcldn exclugiva des

l.= Un procedimiento para la fabricacldn de hilos y fie=
bras de celulosa regenerada lavables de elevada estabilidad
dimensional y un elevado mddulo de. elasticidad, por hilatura
de una viscosa preparada con una proporciﬁn_elevada de.csz;
que tiene un fndice gamma, una viscosidad y un grado de polie
merizaoidh-elevados, adicionada de uno o varios modificadores,
en un baflo de -concentracidn media en deido y-una fuerte cons.
gentracién en sulfato de cinc, con estirado del gel a un ine
dice_gamma superior -a 10 y de preferencia superior a 18; Obe
tenido por una temperatura de bafio nds baja y (o) recorrido
de bafico mds corto; caracterizado_ademﬁs‘pcr_poéeer en partis=
cular los elementos siguientes considerados aislados. 0 en coms
binaciones cualesquiera:

~ E1 G P de la celulosa oontenlda en la viscosa es de
400 2 10 menos.

« Ia viscosidad de la viscosa es de 150 poises a lo me=
nos y estd comprendida de preéferehcia entre 200 y 400 poises.

= El indicé'gaﬁma de la viscosa enviada en hilatura es \\\

a lo menos igual a 40, de preferencia comprendido eatre 50 y
= Se incorporan a la viscosa y (o) al bafio, unos compues=
tos tales como aminas, poliaminas, polialquilenoglicoles. o
sus productos de condensacidn, compuestos de amonio cuaternas

rios y otros, a razdén de 0,1 a 5 por cien en relacidén a la



.

10

.15

« %3 -

cantidad de celulosa de la viscosa. 2 8 3 8 v 3 .

- Se hila en un baiio medianamente écldo, conteniendo de
6 a 12 por cien de sulfato de cinc. '

- E1 bafio y (o) la viscosa pueden contener eventualmens
te pequetias cantidades (menos de 10 gramos. por kilogramo) de
un aldehido, tal como el formol. , )

= Ia temperatura del bafio estd comprendida entre 35 y 45
grados centlgrados, de preferencia.entre 35 y 40 grados cen-
tigrados, para,un'recorrido en el bafio usgal; por ejemplo de
60 a 120 centimetros. o o

@ La temperatura delibaﬁq esté-comprendida>entre 45 ¥ 60 a
grados ceﬁtivrados.y el recorrido en el bafio es mds reducido,
por e;emplo de 20 a 60 centimetros.
e la temperatura del bafio estd comprendida entre 35 Y 45
grados centigradog, de preferencia eatre 35 y 40 grados.centfe

grados y el recorrido en el batio es corto, por ejemplo de 20

a 60 centigradog.

2.#"Un_procedimientq para la fébr;caoidn de hilos y fi=
bfas de éelulosa,regenerada;lavables, de elevada estabilidad
dimensionél?_

Oonsta 1a presente memoria de trece hojas foliadas, es-
critas por una gola cara.

Barcelona, 20 de Diciembre de 1962.

P. p. de' SOCIEDAD ANONIMA IE FIBRAS ARTIFIVIAEES,
J. BO%E‘T‘ NEL RIO ’
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