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MEMORIA DESCRIPTIVA
parg solfeitar
PATENTE DE IRNRVERGCGIONR

en
ESPrAfs
por VEINTE sfios o
e nombre de ALGEMENE KUNSTZIJDE UNIE N.V., entidad holan-
desas, establecida en Velperweg %6, Arnhem, Holanda, pors
"UN PROCEDIMIENTO PARA IA MANUFACTURA DE HILOS Y FIBRAS
CORTADAS ARTIFICIALES DE CELULOSA REGENERADAM

Ia presente invencién se refiore & un procedimfen
to: pare le manufectura de hilos y fidbrag cortadas de celn
losa regenerede, asf camo & loa hilos y fibras qoi-tadaa
cbtenidos por el mimmo,

Tos hilos de celulosa regenerade wtflfzades pare
reforzar ertioulos de ceucho, teles como correas de trang
migién, deben tenér_una. gron nacided o resiatencia y un
alargmmiento relativamente reducido. Los hilos gue poseen
gran tenacidad y relativemente poec alsrgemfento se desig
nsn cammmente como hilos de elto médule. '
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goi m&M& de wn hil& viens determinedo porw‘i
nula aiguientes
| we LOOE
en le cual M es o1 médulo, S es la resistencis & la rotu-
ra en gramom por- denier, x, E es o1 porcentaje de alarge- l
niento & l& roﬁzra- | ;
Para la maxmfactm de hiXoe art::ftciales ¥ fi-

. brag cortadag de colulosa regenerade se cmccep Y& proce-

d&mfe:}:&m en los cuales wune viscoss que contlens formalde
hide y al menos un. compuesto. que dz fi¥amentos de egtime-
ture. peliculer se pass. por extrusifn. & ur bafic de: hiler
que. cantiene doidc sulfirica dHIuddo, sulfate sédico y de
1 & 9% en pesc de sulfato de cinc, y en ¢l cual se eati-

‘ren los hilos recién farmados.

EX formaldehido y los campusstos que den estructu
ra pelicuiar se afigden & la viscose. Los hilos obtentdow
por este procedimiento presentan wne gran temacfdad ¥ uw
alergsmiento reletivamente reducido.

Se ha descubferto shora que con este procedimfern
to ya conocido: se pusden obienmer hilos d¢ médulo superior
hilsndo una viscoss: que se prepare por disolucidm de xane -
tato de celulosa en: una solucibn scuoss de un hidréxide
de metal slcsline, & 1s cusl se hs efisdfido formsldehido.

Se cbtienen resultades: dptimos afiadiendo el fore
maYdehfdo & la Yeifa de dfseluciin fnmedfatamente entes
de mezelar can ésta el xartato de eeluYosa.

Ia proporciln minime de formeldehida a afiedir e
Ialejia es, conforme g le invenciém, de 0,09 em peso,.
baseda en la celulcsa de la viscosa. La proporcifn méxims
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eg de 0,1 § en peso, basado en la celulosa de la viacoss.
Pusde: emplearse un porcentaje superior, perc sumentando
Ia proporcién no se obﬁene_ﬁejcr perfeccianamfento. ;
Gonforme & la invencifn, la viseoss cantiene, ede
més del formeldehfde, wic ¢ més compuestos que den file-

" mewtos de estructura pelicular. Teles compuestos se Gesig -
. pen como medfficedores.

San modificadores ya conocidos Isa sminas, los

" campuestos sménicos cuaternarios, cerbemstos, §teres de

1a fhrmule RO(lGﬂieGK‘eGInR";_ en Is que R s un grupo de &l-

cohiTe: o arilo. ¥ R¥ am hid:r&gena, wm grupo: de alodhila o

arile; ¥ polietilenglicoles. ‘

Son ejemplos de aminas las sfguienter eiclchexfla
ming, quineline, etiTendfemina, hexemstilendfsmina, dfpeo
pilentrieming, dodscilemina, &ibutilaminopropilsming,

Camo. ejomplos: do compuestos ambnices custernarios
se citen los a:lgvctemtee;: hidréxfdo de benciltrime tilemo=

_nio, hidréxido de tatrastilemonioc, bromurc de tetrestile-

monfe, yoduro de tetrastilamonic e hidréxido de tributil-
rropifamenioc. ‘

Son ejemplos de carbamatos los que siguams ciclo
heﬁmitiocarhmta de Fa, fenilditiocarbamato: de Ne,
morfoY{l-N-ditiocarboxflzto de Na y ciclohexiT-manotiocexr
bamstos de Na.

_Cama: ejemylos de étores de la férmula RO(CH,CH,0) e

se citen los signientesz fenoxfetanoX, etoxietemol, meto-
xfetoxietancl y butoxfetoxrietandl. o
Bx el procedimfento conforme & le invencilnm se

‘prefiere utilizar camo. modificador un polietilengliecol de

un peso moIecular de. 200. & 4,500,

-3 -
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Para obtener unr procesc que go desarrolle ein 4iff

cultades, se recamfenda hilar la viscose en presencis de

un compuesto que contrarreste la occurrencia de faltas o dg
factos de hilatura. Toles compuestos atm usualmente de ac
tivided cetilnics ocamo, por ejemplo, el olorwro de Yeurfil
piridinio, el elorurc de estearilpiridinic, el yodurc de
dodectltrietilamenic, ¥y los compuegtos de le fémule

oo
B=F (c,g,0) B
en Ia cual R ez wna cadona alifitica que tiene de § a 2¢
dtomos de carbmo, y XE Y= 58 25 (no slende x nt y
= 0. o o

Bn un procedimfento camforme & Is invencibn, de
resultados muy satisfactories, se hace usa de wne viscoss
que contiene, ademés del formsldehido, w polietilengiiccl
de un peso molecular canprendidc extre 200 y 4.500, y ux
eampuegto de la férmiles

_AEAE
Re— R -
\(cgp:)yn
en Ja cual R es un grupc alqu{lico que tiens de 8. e 28 &
tomom do carh‘énm, Y x¢3=5 8 25 (no sfendo x nf y = 0J.

‘ Ta proporeifn de polietilenglicoles y do los com-
paegtos de nitrdgena entes citados: puede variar entre 0,3
¥ % en peso, baseds on la celulose de la viscosa.

 Ex Is viscoss, el camtenfdo de celulosa puede Ve~

riar de 5 & §,% en peso, Ia properciln de dimilfuro de
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carbong utflfzade pare xantater la 4lcali celuloss eg de |

25 @ 60f ex peso, basads en la celuloss: de e 4lcalfce

lulosa. Ahors bien, se prefieve utilizer de 308 e 40 en
percs Ta madurez de le viscosa durente ls hilgturs es de
§ & 20 ({nddce de Hottenroth), sfendo el valor preferfdo
de 13 & 14,5, :

- 8e ka descubierto: que la presencis del formeldehi

do e 1a viascoss acelers 1ls madwracién de la viacas&f (véa

80 le tabla I).

TAREA I

Vigcos& con 0,5%
en peso- de for-
maldehido {bass

-do en la. celulosa " Viscosa sin
de Ia viecosa), formaldehido
: do & la Je=
. Jia disolvente,
Ibmggratura. de. digolu~ . h
cidn : o 16,580 16,58C
Tempo de madméiﬁ.) ' :
(segqunda meduracion 23 horas: 43 horas:
';t:id:tce de madurez : L
(Hottenroth) 11 - 13 15 - 17

El efecto: deY formaldshido en la viscosa puede

vem ademds en la gréfica que ge ecampafia, en la que s

representa para las dos viscesss la relacilm de xaniato
en ordenadas y el {ndice de madurez de Hottenroth en aboci
sae. Te Y{neas A ¥ B se refferen a viscosas que contienen
Q,% y 0,06 en peso- de formeldehido, resgpectivamente, ba~
sado: en. la: célulnsa de: Y& vigcoss,

‘Se prefiere asi'n;ar Jos hilos recidn hiTados, e
elevada proporcién de estirado, en un baiio: celisnte secun
dario que contiene dcido diluid&:. por ejemplo, en un bafio

--5-
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dirufdo: de deido evlfirico de 802 a 1008C. E1 ‘naffo~ 88CUN= °

. dario puede contener asimismo; éen poqueﬁaa proporciones,

sulfato sédice y sulfato de cino.
El estirado: de hilaturs se ajusta de preferemcia
a alrededor de: } gramo por demjer, |
'El bafio: de hilar que. puede emplesrse. en el [Iocs=
dimfento conforme & la invenciln contiene de 2 a 10f en
peso de 4cido sulfirico, 3 & 264 en: pesc de sulfato: sddico
71 & % en peso de sulfato de cinc, De preferencie, el
contenido: total de ssles no ha de exceder de 15% en pesv,
_ ~ Hay que- afiadir que, aﬁli’cando: el p_roceﬂimimior *gie
hiIatura. y estirado conforme « la invencidn, no se perci-
ben malos olores: debidos a. vapores de fbmﬂdeh:[do.
. Ia invenciln. se aclarard con el suxilioc de los oi
gulentes ejemplos:
- Elegplo: T .
tne. 4¥celf-celuloss preparads & base de. pulpe de:
maders fué medurads y luego xantatada con dtéulmrm de car
bano. El xendato de celulosa se disolvid en wna solueiln
aoucsa: de hidréxide sédico que contenfa 0,05% en peso de:
foma&dehf&o, 1,5% en: peso de pelietilenglicoX de un: peso

" moleeular aproximado de 2000, y 1,5 en peso de un Com—

puesto; de .1s. £érmulsa;

/(cnzcago)xn

anEh,&l \ . .
(CH,HOLE -

en la.craln =12-14 Y X &Y = alrede.do:t- de 15 (vasados
Tos percentajes en ls. eluloss de la. viscosa). Ia viscosa

-6-.
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ten{a. una viscosided de aproximademente 60: eegundos- (méto
do: de 1s ca:tda de bela) y centenfe 7,3% en peso de celulo

5,5% en peao-de 4lcali total y 2,25¢ en poso: de-azu~ ‘
fre total. La viacosa recién preparads fué desaireads, il
trada. y madurada a um {ndice de madurez: de Hottenroth de:
alrededor de 13,5.

Ta: viscoss fué pasade: por extrusin a un. bafic de
h:l.lar de 42¢C, que contenfa 5% en peso de écido: sulfirico,
8,5 en pesa de sulfatoe: sodico, % en peso de smifato de
cinc y unas: 1000 ppm (partes por milifn) del compuestc de

nitrégeno arriba oitado. . .

) Al cabo. de wn recorrido de unos 60 cm a través del
bafio de hilar, el hiYo fué retirado y pasé,dq por un bafia:
sscundaric de 920C, que comtenfa ¥ en peso de doido sul-
firico, 1,4 en jge.so: de sulfato sddico y 0,% en peso de
sulfato de ¢inc, con wns distancia dé inmersidr de elrede
dor de 100 cme El hilo asf producide se recogié en wa o
beta de hilar giratoris. Bn el bafic secundarioc: se mantuvo
wa tengiln de 1600 gramos, pm producir wn estirado de:
140%. E1 hiko: recogido fué tratedo a continumoién de mene
ra usual. Las: propiedades del hilec se p.énen en la tabla:

IT que siguo.
TARLE IT
Reeist, Alarg, Resis‘t. Alarg. Mbdulo Médulo
acond. acond. hma&a humedo acond.  en
/4 ] humeda
1698’ dentery . L o
1644 filamentoe 5,51 15,6 3,69 18,1 35,3. 4,0

Ejemplo 1T

De manera semejante s la desorita. en 6l ejemple:I

-2‘.‘
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ge prepararon cinco viscasas, que contenfen 7,3% en peso:
de. celulosa, 5,% on peso de &lcali totel y 2,36 en peso
de. azufre total. Una de: las: viscosas servia de control, ¥
ne: contenia :_formﬁ.dehtdm Laa otras: cuatre contenfen di~
versas: proporciones de formaldehido, diversas proporciones
de. polfetilenglicol (peso moI;,c;JIar aproximade de. 2000) Y
diversas proporeioneé. del campuesto nitrogenado mencimms-
do en el ejemple I, - ,

Tes viscosas se pasarm per extrua:lén & unoa be»
ﬁoe de hiler de 4280 que: contenian 8,5% en pescr de sulfa=-
to: 4d1co y 5,06 en peso de sulfato.de cinc. Los bafios de
hilar conten{sn ademids: proporciones va.r;l‘a_,bIé.a'- de écido. .
sulfirico. Le distancia de inmersién de los hilos en eI
bafio: de hiYar fué de wnos 70 om. .Los. bafios secundarios de
920C contenfan todos ellos 2,4 en peso de éeide: gulfiri-
c.o{, 1,1¢ en: pesgo: de: sulfato: sbdico y 0,% en peac de sul-
fato de cinc. Los hiles de hilatura y estirade: tenfan wn
nimero de denier de 1100, y estaban compusstom: de: 1100 £
Iamentos. Los respltad-ossa' reflejen en la tabla IIX,
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Por el misno proeedimienfo indicedo en el a;femplo
I se mrepararon cineo viscoesg que eontenism 7,316 ‘en pego
de celulosa, 5,5% e pego de glee:[i total y 2,2% a» peso
de. agufre totsl. Todas ellag tenfen wne viscosided aproxi
mada de 55 eegumdos (método do la calde de bole) ¥y wr {n-
dice da madurez de Hqsttenrothlae i3, a 14,5. Cada viscosas .
oén;tenié 0,5 en peso de polietilemglicolX (&e{ un pEse: Mo-
lecular de alrededor de 2000) y 2,08 ax peao de W compues
to de Ta t&mﬂg o0

en la cugl & = ¥2-14, ¥ X & Y = alrededoer de 15. Cada
viecosa se pash par extrusifn e wn bafie de hilar de 4206
que contenfa 9 en peac de écid§ quxtirico, 8,% en paso:
de mulfato: eddico, % en pesc de sulfato de cine y unms

1500 pp deI campuesto de nitrdgenc arrtbe citado. Ias dig

tancfe de inmersi&m en el bafic de hiler ers de unce 60 cm.
Ia carposicién el bafic secunderia era de IF en peao de
dcido. sulfirico, 1,4% en pese de sulfate sédfco y ©,5% en
pesc de sulfato de einc, em wns tan:peraﬁn'a de 920C. Ie
tengtén y ol estirade fusron los mismos del efemple I. ,
Los hiYos obtenidos se campenfan de 1444 filementos y tew
nfan wn nimerc de denfer eproximedo de I;iOQA Los resulte-
dog fueran loz sfguientes:

- 10 -



284208

0z 2*6T 0402 9*02
03 LLT st 18T
69°¢€ ov't  89*f L€
g*sE 9*E€ TS §UPE
(A & m._mﬁ. 9°sT "3'sT
A %26 9T'S WS
£0 20

mﬁ_o

‘0

3(sS008TA BT 6P .mmo.nw.na.o Bp OPTU
..3.56 o we omamdpu dmbomﬁp mH e oggm mv -oeed Wo ¢

{opemqy we) OTNDYR
{$) opemyy *FxeTy
{p/3) opemyy *38YSey
e ge—

{$) ‘pwooB “FIBIYV .
10/2) *pwooe *96TEeY

-



10

15

Ejempla IV
Con el mismo nroge&imiantc%;%to ez?) e§§ ejemplo
I se preparercn t_mamf viscosas que contenien 7,% en pee
go: de celulosa, 5,5 an pesc de Alcali total ¥y 2,2% en
peso de szufre total. Todaa elles tenien une viscosfdad
aproximade: de 55 segmdos (n;étodg de la cafda de boXa) y

uns. relacifn de xemteto d¢ 48 a 50. Las viscosss cante-

nfon 0,% en péso de formaldehide, 1,5 en pemo de polie-
tilengifcol (de w pesc: moleculsr sproximsde de 2000) ¥
1,5 en peso del campussto de nitrégenc mencimsde en el
ejemplo IIE (los porcentajes se basan en la celulosa do
Ie: visooaa).

' Ceda viscosa se pasd por extma:i&x & w dbafio de
niler de 4280 que contenda 4,9% em pesa de deido suIfiri-
co, 8,5 en pese de sulfate sédico, % en peso de sulfato
de eimo y 1800 ppm del compuesto de nitréganc mancioﬁado:
en el ejenple: III. El bafic sscundarfo, de 938€, cortenfa
3% on pesgc de. 661&0 suIfirico, 1§ en peso de sulfata sb-

‘dieo ¥ 0,9 onr peso de sulfato de einc, Is tensifln deL

hilo en el bafle aecmﬂ*aric ers. d¢: wnor 180Q gramoss. Los .
hitos as empcni_an de 1644 filsmentos, y tenfen wn nfne-
ro de denfer de 1700, Los resultedas fueron los siguien~
tass

-J2 - .
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Ia precante solfcitud que corresponde & la presen
tada en: loa Estados thides de Amér'-lqeg el IT de Enero de

| 1962, baje eX nimero 166,908, se acoge & los beneficiom

deT artfoule 51 dal vigemte Eetatutc sobre Propfedad In-
dugtrie.

¥ OT &

Los puntes de invencién propie y nueva qus: se pre

sentsn pers que sean cbjeto de eate sclfcitud de Patente

de Invenciln en Eapefia, por VEINIE affos, son los sigufen-
temr - _ .
1. U procedimfento para le manufacturs de hitoe

¥ fibras cortades artificieles de celulosa regenerads, eu

. oI ewal se tame wna viscoss que contieme formaldehido y

al menos un compuasto que da estructura pelicular a los
filamentos, ¥y se pass: por- extrusidn s wn baflc de hiler que

- contiene doido sulffrico dilufdo, sulfato: sédico y de 1%

a 9% en peso de sulfator de einc y en el cual se eatiran los
hiXos recién formados; caracterizedo dicho procedimienta
por: 61 hacho de que Xa: visqasa. que se hila me prepera die-
solviendo xamteto: de celuloss: ew una solucién acuose de:
wn hidréxido de metal alcaline, & la cusl se le ha agrega
do: formaldehido, '

2. Uo: procedimfento conforme a Ia. refvindicactbn
1, caracterizado por el hecho: de que: a la. Yejfe disolven-
te ge le afiade formaidehifio irmedistzmente entes de mez-
clar el xsntate de celulose con le lejie,

3« Un procedimfento conforme a la reivindfcecidn.

-4 -



“»

10

15

20

sk

2842084

1 & 2, caracterizado por el hecho de que: la viscosa contig

ne. de. 0,07% a.1,0f en peso de: formaldehido, basedo en Ia
celulosa de la viscoas,

_ 4. Un procedimfsnto-conforme a la reivindicaciln
1, 2 8 3, carscterizado por el hecho de que Ia viscosa
contiene, ademfe del formaldehido, un polistilemglicel de
ur peso molecular de 200 a 4500. _

5+ Un procedimfento conforme a la reivindicecién:
4y carac:terizadq por el hecho: de que: Ié viscosa: cohtiene
tembidn un campuesto: de la fémula;:
: (cnaexeq)xa
CHy 41 — N'\ -
f.cnacneoy_yn

enlacual p=8a %y Z4Ya5a25 (0l x0f y=
0). - o
6. Un procedimfento pera la manufacturae. de hilos
¥ fibras cortadas artificisles de: celuloss regeneradss
Tal y como: ge he descrito en la Memoria que ente-
de;, representado: en: el dibujo que ge ae.ampéﬁa ¥ pers los
fines que ee han eampecificado. ‘
, Bata Memorfe cmsta de quince. hojas esoritas: mé-
quine por uma: gole: Care.
Madrid,

16

-5 -
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