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MEMORIA DESCRIPTIVA 
p a ra  s o l i c i t a r  

PATENTE D E INVENCION 
e n

E S P A Ñ A  
po r VEINTE años

a nombre de N.V.ONDERZOERINGSINSTITUUT RESEARCH, en tid ad  ho lan ­
d e sa , e s ta b le c id a  en Velperweg 76, Arnhem, ho landa, por: 
"PROCEDIMIENTO PARA LA MANUFACTURA DE RILO DE FILAMENTO DE CE­
LULOSA REGENERADA"

La p re se n te  in ven ción  se r e f i e r e  a un procedim iento 
p a ra  l a  m anufactura de h i lo s  de filam en tos y f ib r a s  co rtad as  
de c e lu lo sa  reg enerad a  que t ie n e n  g ran  r e s i s t e n c ia ,  a s í  como a 
lo s  h i lo s  de f ila m en to s  y f ib r a s  c o rtad as  a s í  o b te n id a s .

5 Se conocen ya p roced im ien tos p a ra  l a  m anufactura de
h i lo  de filam en to  a r t i f i c i a l  de c e lu lo sa  reg enerad a , lo s  cua -  
l e s  proced im ien tos comprenden e x t r u i r  v is c o s a , en p re se n c ia  de 
por lo  menos un compuesto que p ropo rc iona  filam en tos con e s tru c  
tu r a  t ip o  p e l í c u la ,  en un baño de h ila d o  que con tien e  ácido su l 

10 f ú r ic o ,  s u lfa to  sódico y de 3 a 10% de s u lfa to  de c in c ; descom-
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poner y e s t i r a r  después e l  h i lo  de filam en to  rec ien tem en te  h i ­
la d o , en un segundo baño c a l ie n te  que con tien e  ácido d i lu id o ;  
reco g er e l  h i lo  de f ilam en to  e s t i r a d o , en forma de paquete de 
h i lo  s in  núcleo r íg id o ;  d a r un tra ta m ie n to  p o s te r io r  a l  paque­
te  de h i lo ;  y , f in a lm e n te , se c a r  e l  h i lo  de f ila m e n to .

Los h i lo s  de filam en to  a s í  m anufacturados t ie n e n  una 
r e s i s t e n c ia  e le v ad a , y lo s  f ila m en to s  p re se n ta n , en por lo  me­
nos l a  mayor p a r te  de su secc ió n  t r a n s v e r s a l ,  l a  conocida es -  
t r u c tu r a  t ip o  p e l í c u la .

Se ha d e sc u b ie r to  actualm ente  un procedim iento  me -  
d ia n te  e l  c u a l se pueden m anufac tu rar h i lo s  de f ila m e n to s , lo s  
cu a les  p re sen ta n  una r e s i s t e n c ia  in c lu so  mayor.

Según l a  p re se n te  in v en c ió n , e l  proced im ien to  a n te ­
rio rm en te  in d icad o  como conocido se c a r a c te r iz a  por e l  hecho 
de que e l  h i lo  de f ila m e n to , después de s a l i r  d e l  segundo ba­
ño , t ie n e  una r e la c ió n  de x a n ta to  menor que 0 ,0 3 0 , y de que 
después d e l  segundo baño l a  te m p era tu ra , en grados c e n t íg ra ­
d o s , y e l  pü de l a  hebra en  movimiento se cambian h a s ta  un 
v a lo r  menor de 2560 y un v a lo r  comprendido e n tre  3 ,4  y 5 ,0 , 
re sp ec tiv am en te , y por e l  hecho de que d u ran te  e l  h i la d o , y 
probablem ente después d e l  mismo, e l  paquete de h i lo  se m a n ­
t ie n e  a una tem pera tu ra  no mayor de 24^0, y de que e l  paque­
te  de h i lo  se l i b e r a  de ácido  y s a le s  con ayuda de agua que 
t ie n e  una tem p era tu ra  menor de 205 0 , y , f in a lm e n te , de que 
e l  h i lo  de filam en to  se seca  bajo  te n s ió n .

La tem p era tu ra  d e l  h i lo  de f ilam en to  se puede cam­
b ia r  de d iv e rs a s  formas h a s ta  un v a lo r  menor de 25eC. Un mé­
todo muy s e n c i l lo  c o n s is te  en t r a t a r  e l  h i lo  con un líq u id o  
f r í o  de la v a d o , de t a l  forma que l a  tem p era tu ra  d esc ienda  has 
t a  24sc o más b a ja ,  y e l  pE d e l  filam en to  aumente a l  mismo
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E l líq u id o  de lavado puede s e r  una so lu c ió n  acuosa 
d i lu id a  d e , por e jem plo , s u lfa to  sódico o b icarbonato  só d ico , 
e tc .  Por razones de economía se p r e f ie r e  u t i l i z a r  agua.

E l pH d e l  h i lo  de filam ento  se determ ina de l a  s i  -  
g u íen te  form a. Se v ie r te n  en un vaso 200 cc de agua d e s t i la d a  
sobre 6 g d e l h i lo  de filam en to  húmedo (que con tiene  aproxima­
damente 100% de humedad), que se ha cortado  en tro z o s  pequeños. 
Se d e ja  rep o sa r e l  vaso du ran te  1 h o ra , du ran te  l a  cu a l se a g i­
t a  de cuando en cuando, después de lo  cual se mide e l  pR d e l  
l íq u id o .

E l tra ta m ie n to  d e l  h i lo  de filam ento  húmedo con e l  
l íq u id o  de lavado se puede e fe c tu a r  haciendo p a sa r e l  h i lo  de 
filam en to  húmedo a tra v é s  de un baño, a n te s  de reco g e rlo  en 
forma de paquete de h i l o .

E l tra ta m ie n to  d e l h i lo  de filam ento  húmedo con uno 
de lo s  l íq u id o s  an te rio rm en te  mencionados se puede e fe c tu a r  
tam bién pu lverizando  e l  l íq u id o  sobre e l  ro d i l lo  m ediante e l  
cu a l se hace p a sa r  e l  h i lo  a l  d is p o s it iv o  de reco g id a .

D espués.de que e l  h i lo  de filam en to  húmedo en movi­
miento se ha t ra ta d o  de t a l  forma que se ha cambiado su ph 
h a s ta  un v a lo r  comprendido e n tre  3)4 y 5 ,0 , e l  h i lo  de f i l a ­
mento se recoge en forma de paquete de h i lo  s in  núcleo r íg id o .

Esto se puede h a c e r , por ejem plo, recogiendo e l  h i ­
lo  de filam en to  en una c e s ta  p e rfo rad a  o re c ip ie n te  tomador.

Como se ha mencionado a n te rio rm e n te , du ran te  e l  h i ­
la d o , e l  paquete de h i lo  d e l  d is p o s it iv o  de recog ida  se debe, 
m antener a una tem pera tu ra  no mayor de 24SC.

Cuando e l  h i lo  de filam ento  se recoge en un re c ip ie n  
te  tomador r o t a to r io ,  l a  tem pera tu ra  d e l  r e c ip ie n te  tomador se
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puede c o n tro la r  pu lverizando  agua f r í a  c o n tra  e l  e x te r io r  d e l  
r e c ip ie n te  tom ador, o en frian d o  l a  cámara en l a  que se su e le  
m ontar e l  r e c ip ie n te  tom ador. E l ú ltim o  método se puede e fe c ­
tu a r ,  por ejem plo, d isponiendo un f lu jo  de agua que d esc ienda  
po r l a  pared i n t e r i o r  de l a  cám ara. S i l a  t o r t a  de h i lo  no se 
l i b e r a  inm ediatam ente después de ácido y s a le s ,  su tem pera tu ­
r a  se debe m antener en un v a lo r  no mayor de 243C.

Según l a  p re se n te  in v en c ió n , e l  paquete de h i lo  se 
debe l i b e r a r  de acido y s a le s  con ayuda de agua que te n g a  una 
tem pera tu ra  menor de 20sC.

E sto  se puede r e a l i z a r  haciendo p a sa r  agua a t r a v é s  
d e l paquete de h i l o ,  ba jo  p re s ió n  o m ediante su cc ió n . S in  em­
bargo , tam bién se puede p u lv e r iz a r  agua sobre e l  paquete de 
h i lo .

Según l a  p re se n te  in v en c ió n , cuando se ha lib e ra d o  
de acido y s a le s ,  e l  h i lo  de filam en to  se ha de e n f r i a r  e s ta n ­
do sometido a te n s ió n .

E sto  se puede r e a l i z a r  d esen ro llan d o  d e l  paquete  de 
h i lo  e l  h i lo  de f ila m e n to , que e s ta  l i b r e  de ácido  y s a le s ,  
y guiándolo p o s te rio rm e n te , sometido a te n s ió n , a tr a v é s  de 
un tú n e l  por e l  que se hace c i r c u la r  a i r e  c a l i e n te .  S in  embar 
go, tam bién se puede g u ia r  e l  h i lo  de f ilam en to  húmedo d e l  pa 
quete de h i lo  sobre uno o más r o d i l lo s  c a le n ta d o s .

Con ob je to  de re d u c ir  su a largam ien to  a l a  r o tu r a ,  
e l  n i lo  de filam en to  se puede som eter a un e s t i r a d o  p o s te r io r ,  
según l a  p re se n te  in v en c ió n , después de que se ha lib e ra d o  de 
ácido y s a le s  por la v a d o , y a n te s  de s e c a r lo .

Según l a  p re se n te  in v en c ió n , se h i l a  l a  v is c o sa  en 
p re se n c ia  de po r lo  menos un compuesto que p ropo rc ion a  heb ras 
con e s t r u c tu r a  t ip o  p e l í c u la .  P ara  mayor b revedad , t a l e s  com-
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p u esto s se m encionarán en lo  sucesivo  como m od ificado res .

E l m odificador puede e s ta r  p re sen te  en l a  v isc o sa  
o en e l  baño de h i la d o , o en ambos.

Se conoce una s e r ie  de m odificadores que se pueden 
u sa r ventajosam ente en e l  procedim iento según l a  p re sen te  i n ­
vención . Son ejem plos de m odificadores conocidos la s  am inas, 
compuestos de amonio c u a te rn a r io , carbam atos, p o l i e t i l é n  g l i  
c o le s , y é te re s  que t ie n e n  l a  fórm ula R0(CIUCHr,0) R ',  donde 
R es un grupo a lc o h ilo  o a r i l o ,  R' es h idrógeno, un grupo a l  
co h ilo  o a r i l o ,  y n e s tá  comprendido e n tre  1 y 4 .

Son ejem plos de aminas l a  c ic lo h ex ilam in a , quino -  
l e r n a ,  e t i l é n  d iam ina, hexam etilén  diam ina, d ip ro p ilé n  t r i a -  
m ina, dodecilam ina, d ib u tilam in o p ro p ilam in a .

Son ejem plos de compuestos de amonio c u a te rn a rio  
e l  h id ró x id o  de b e n c iltr im e ti la m o n io , b idróxido  de t e t r a e t i l -  
amonio, bromuro de te tr a e t i la m o n io , yoduro de te tr a e t i la m o n io , 
e h id róx ido  de t r ib u t i lp ro p i la m o n io .

Son ejem plos de carbam atos e l  c ic lo h e x i ld i t io c a rb s -  
mato só d ico , fe n ild itio c a rb a m a to  só d ico , m o r fo l i l -E -d i t io c a r -  
b o x ila to  só d ico , c ic lohexilm onotiocarbam ato  sód ico .

Son p o l i e t i l e n  g l ic o le s  adecuados aq u e llo s  que t i e ­
nen un peso m olecu lar comprendido e n tre  1000 y 4500.

Son ejem plos de é te r e s  que tie n e n  l a  fórmula 
ROÍCRgCHgO^R' e l  fe n o x ie ta n o l, e to x ie ta n o l ,  m e to x ie to x ie ta -  
no l y b u to x ie to x ie ta n o l .

En un procedim iento  de h ilad o  según l a  p re sen te  in ­
vención  se puede u sa r  tam bién, en lu g a r  de un so lo  m odifica  — 
d o r, una p lu ra lid a d  de m odificadores a l  mismo tiem po.

R ara o b ten er un procedim iento  suave, se recomienda 
h i l a r  l a  v isc o sa  tam bién en p re sen c ia  de un compuesto que con
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t r a r r e s t e  l a  a p a r ic ió n  de d e fe c to s  de h i la d o .
E s to s  son , genera lm en te , compuestos de c a t ió n  a c t i ­

v o , por ejemplo c lo ru ro  de l a u r i l p i r i d i n i o ,  c lo ru ro  de e s te  -  
a r i l p i r i d i n i o ,  yoduro de d o d e c i l t r ie t i la m o n io , y compuestos 
que t ie n e n  l a  fórm ula:

^ ( 0 ^ 0 ) ^
R -  h

donde R e s  una cadena a l i f á t i c a  con de 8 a 24 átomos de carbo­
no, y x + 2  es ig u a l  a un número comprendido e n tre  5 y 25 ( s in  
que x ° Z puedan se r  ig u a l  a 0 ) .

En un procedim iento  según l a  p re se n te  in v en c ió n  que 
es muy s a t i s f a c to r i o ,  se hace uso de una v isc o sa  que co n tien e  
un p o l i e t i l é n  g l i c o l  y un compuesto que t ie n e  l a  fórm ula:

R -  t r

donde R es un grupo a lc o h ilo  con de 8 a 24 átomos de carbono 
y x + 2  e s  ig u a l  a 25 ( s in  que x o 2  sean  ig u a l  a 0 ) .

Se p r e f ie r e  además que l a  v isc o sa  contenga cada una 
de e s ta s  dos s u s ta n c ia s  en una can tidad  ig u a l  por lo  menos a 
0,5% en p eso , basado en l a  c e lu lo s a  de l a  v is c o s a , y que e l  
compuesto de n itró g en o  se d e riv e  d e l  a c e i te  de s o ja ,  a c e i te  
de coco, o sebo (x + 2  es aproximadamente ig u a l  a 1 2 ) .

Cuando se usan  e s to s  dos compuestos en com binación, 
l a  heb ra  o b ten id a  p re se n ta  una r e s i s t e n c ia  óptim a s i  l a  v isco  
sa  empleada t ie n e  un conten ido  en c e lu lo s a  no mayor de 9% en 
p eso , un contenido t o t a l  en á l c a l i  de 4 a  7% en peso (ex p re ­
sado como JMaOE), y un ín d ic e  dé madurez E o tte n ro th  de 11 a 
18. La v is c o sa  se debe e x t r u i r  después en un baño de h ila d o  a
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de 406C a 60SC, que ten g a  un contenido en acido  s u lfú r ic o  
(en  % en peso) que sea ig u a l a de 0 ,83  a 0 ,9 5  veces e l  con­
ten id o  t o t a l  en á l c a l i  (en % en peso ; de l a  v is c o sa , un con 
ten id o  en s u lfa to  sódico comprendido e n tre  9 y 17% en peso , 
y un contenido en s u lfa to  de c in c  comprendido e n tre  3 y 10% 
en peso . E l h i lo  de filam en to  a s í  ob ten ido se descompone lúe  
go h a s ta  una r e la c ió n  de x an ta to  menor que 0 ,0 3 0 , y se e s t i ­
r a  aproximadamente de 100 a 130% en un baño de ácido su lfú  -  
r ic o  d ilu id o  a aproximadamente 95SC. P o ste rio rm en te , e l  h i lo  
de filam en to  en movimiento se la v a  con agua h a s ta  que tie n e  
un pR comprendido e n tre  3 ,4 , y 5*0 y una tem pera tu ra  menor 
de 25SC, y se recoge en forma de to r t a  en un re c ip ie n te  t o ­
mador r o t a to r i o ,  m anteniéndose l a  t o r t a  a una tem peratu ra  no 
mayor de 242c .

l a  t o r t a  se l i b e r a  de ácido y s a le s  a una tem pera­
tu r a  menor de 20SC, después de lo  cu a l e l  h i lo  de filam ento  
se d e s e n ro lla  de l a  t o r t a  y , m ien tras  se mueve, se somete a 
e s t i ra d o  p o s te r io r  de 8 a 12% en estado  húmedo, y fina lm en te  
se seca  ba jo  te n s ió n  sobre un r o d i l lo  r o ta to r io  c a l ie n te .

La p re sen te  invención  comprende tam bién f ib r a s  c o r­
ta d a s  ob ten id as cortando lo s  h i lo s  de filam en tos según l a  pre
sen te  in v en c ió n .

La p re sen te  in ven ción  se a c la ra rá  más m ediante lo s
s ig u ie n te s  e jem plos.

Ejemplo 1

Se h i ló  con un número V ig u a l a 45 y un ín d ic e  de 
madurez n o t te n ro th  ig u a l  a 14 una v isc o sa  que te n ía  un con­
ten id o  en c e lu lo sa  ig u a l a 7,3% en peso , un contenido t o t a l  
en á l c a l i  de 5,5% en peso (expresado como NaOE), una v is c o s i
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dad de 140 p o is e s , y que c o n te n ía  1,5% en peso (ta sad o  en l a  
c e lu lo s a  de l a  v is c o sa )  de p o l i e t i l é n  g l i c o l  (m od ificador A) 
que te n ía  un peso m olecu lar medio ig u a l  a 3000, y 1,5% en pe­
so (basado en l a  c e lu lo s a  de l a  v isc o sa )  d e l  compuesto que 
t ie n e  l a  fórm ula

(C JÍ.O ) E 2 4 x
R -  R

donde R -  N se d e r iv a  d e l a c e i t e  de coco , y x + y  = 12 . E l ba 
ño de h i la d o , a  50SC, c o n te n ía  4,9% en peso de ácido  s u l f ú r i ­
co , 13% en peso de s u lfa to  só d ico , 4,5% en peso de s u lf a to  de 
c in c , 0,004% en peso de c lo ru ro  de l a u r i l p i r i d i n i o ,  y 0,075% 
en peso d e l  an te rio rm en te  mencionado compuesto que t ie n e  l a  
fórm ula

R -  N
\

( 0 ^ 0  )yE

E l h i lo  de filam en to  que s a l í a  de l a  to b e ra  de h i ­
l a r ,  que e s ta b a  p r o v is ta  de 1000 o r i f i c i o s  de h i la d o ,  cada 
uno de lo s  cu a les  te n ía  un diám etro  de 60^*., se rg u ió  a tr a v é s  
de un tubo sumergido en e l  baño de h i la d o .

E l tubo c o n s is t ía  en dos secc io n es  c i l i n d r i c a s ,  t e ­
niendo una secc ió n  ( l a  más cercana  a  l a  to b e ra )  un d iám etro  
i n t e r i o r  de 16 ,5  nim, y ten ien d o  l a  segunda un d iám etro  i n t e ­
r i o r  de 20 mm.

E l h i lo  se a r r a s t r ó  de l a  to b e ra  m ediante un ro d i -  
l i o  de campana que te n ía  una v e lo c id ad  p e r i f é r i c a  de 30 m/min.

Después de s a l i r  e l  h i lo  d e l baño de h i l a d o , se guió 
a tr a v é s  de un baño a 95SC que c o n te n ía  2,5% en peso de ácido
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s u l f ú r ic o ,  1% en peso de s u lfa to  sódico y 0,5% en peso de s u l­
fa to  de c in c . En e s te  "baño se e s t i r ó  e l  h i lo  a l  100%, m ediante 
un segundo r o d i l lo  de campana cuya ve loc id ad  p e r i f é r ic a  e ra  e l  
doble que l a  d e l prim er r o d i l lo  de campana. Después de s a l i r  
e l  h i lo  de l a  segunda campana, te n ia  una re la c ió n  de x an ta to  
ig u a l  a 0 ,0 1 0 . Sobre l a  segunda campana, a lred e d o r de l a  cual 
se h a c ía  p a sa r e l  h i lo  en unas pocas v u e l ta s ,  se p u lv e rizó  
agua a 14SC. Después de s a l i r  e l  h i lo  de l a  segunda campana, 
t e n ía  un pn de 4 ,0  y una tem pera tu ra  de 14SC, y se recog ió  en 
un r e c ip ie n te  tom ador. Se h izo  f l u i r  agua a 15&C en sen tid o  
descenden te  por l a  pared i n t e r i o r  de l a  cámara en l a  que e s ­
ta b a  montado e l  r e c ip ie n te  tom ador. D urante e l  h ilad o  l a  tem 
p e ra tu ra  de l a  t o r t a  fue de 20SC. Una vez com pletado, l a  to r  
t a  se almacenó d u ran te  10 h o ras a 20SC, y luego se l ib e ró  de 
ácido  y s a le s  forzando e l  paso de agua a 12HC a tra v é s  de l a  
t o r t a .  E l h i lo ,  que hab ía  obten ido una to r s ió n  Z de 110 v u e l­
ta s  por m etro , se e x tra jo  de l a  t o r t a  en estado  húmedo, y se 
guió a  tra v é s  de un baño de agua que co n ten ía  0,3% en peso de 
p a ra f in a  l íq u id a ,  0,3% en peso de e s te a ra to  de b u t i lo ,  y 0,4% 
en peso de a c e i te  de cacahuet s u lfa ta d o . En e s te  baño se some­
t i ó  a l  h i lo  a un e s tira m ie n to  p o s te r io r  de aproximadamente 
10%. E l h i lo  sometido a e s tira m ie n to  p o s te r io r  se secó gu ián ­
dolo ba jo  te n s ió n  sobre un r o d i l lo  r o ta to r io  c a l i e n te ,  f i n a l ­
m ente, e l  h i lo ,  que te n ía  un número de d e n ie r  de 1650, se en­
r o l ló  en un c a r r e t e .

P osterio rm en te  se sometió e l  h i lo  a una to r s ió n  Z 
de 470 v u e lta s  por m etro . Se p legaron  ju n to s  dos de t a l e s  h i ­
l o s ,  con una to r s ió n  S de 470 v u e lta s  por m etro.

E l cordón de re fu e rz o  p a ra  c u b ie r ta s  de neum áticos 
a s í  ob ten ido te n ía  una r e s i s t e n c ia  de 18 ,9  kg en estado  de
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a ) S i e l  h i lo  de filam en to  abandonase e l  segundo ba­
ño ten iendo  una r e la c ió n  de x a n ta to  ig u a l  a 0 ,0 3 0 , e l  cordón 
de re fu e rzo  para  c u b ie r ta s  de neumático te n d r ía  solam ente una 
r e s i s t e n c ia  de 18 ,2  kg en estado  de sequedad a b s o lu ta .  E sto  
m uestra  que p ara  o b ten e r un h i lo  p a ra  c u b ie r ta  de neum ático 
que ten g a  r e s i s t e n c ia  e le v a d a , l a  r e la c ió n  de x a n ta to  d e l  h i ­
lo  de filam en to  debe se r  menor de 0 ,030 cuando abandona e l  se 
gundo baño.

b) SI después d e l  segundo baño se la v a rá n  lo s  h i lo s  
de f ila m en to s  en l a  segunda campana con un agua cuya tem pera­
tu r a  se v a r ia s e  de t a l  forma que lo s  h i lo s  ob ten id o s tu v ie ra n  
una tem pera tu ra  de 20, 25 y 40SC resp ec tiv am en te , l a  r e s i s t e n  
c ia  d e l  cordón de re fu e rz o  p a ra  c u b ie r ta s  de neumático en e s ­
tado de sequedad a b so lu ta  s e r í a  ig u a l  a 1 8 ,8 , 18 ,6  y 18 ,3  kg, 
re sp ec tiv am en te . Se a p re c ia  que p a ra  o b ten er un cordón de r e ­
fuerzo  p a ra  c u b ie r ta s  de neum ático que ten g a  r e s i s t e n c ia  e l e ­
vada, l a  tem pera tu ra  d e l  h i lo  debe se r  menor de 25SC.

Ejemplo 2

E l proced im ien to  fue e l  mismo d e s c r i to  en e l  Ejemplo 
1 , sa lvo  en l a s  s ig u ie n te s  co n d ic io n es . Después de s a l i r  e l  
h i lo  de filam en to  d e l segundo baño , te n ía  una r e la c ió n  de xan 
ta to  ig u a l  a 0 ,0 1 2 . La tem p era tu ra  d e l  agua p u lv e riz a d a  sobre 
l a  segunda campana fue 16SC. La tem pera tu ra  d e l  h i lo  después 
de l a  segunda campana fué tam bién 16sC. D urante e l  h i la d o , l a  
tem pera tu ra  de l a  t o r t a  de h i lo  fué 15BC.

E l numero de v u e lta s  de lo s  h i lo s  de filam en to  cuan 
do pasaban a lre d e d o r de l a  segunda campana se v a r ió  de t a l  fo r
ma que e l  ph de lo s  h i lo s  de f i la m e n to s , después de s a l i r  de
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d ich a  campana, fue ig u a l  a 3 ,1 ) 3 ,4  y 5 ,0 , resp ec tiv am en te , 
l a  r e s i s t e n c ia  en estado  de sequedad a b so lu ta  de lo s  cordo­
nes de re fu e rz o  para  c u b ie r ta s  de neumático fuá 1 8 ,5 , 18,8  y 
18 ,8  kg, re sp ec tiv a m e n te . Esto  m uestra  que s i  e l  h i lo  de f i ­
lamento t ie n e  después de l a  segunda campana un pn comprendi­
do e n tre  3 ,4  y 5 ,0 , e l  cordón de re fu e rz o  p ara  c u b ie r ta s  de 
neumático hecho a p a r t i r  de t a l  h i lo  t ie n e  una r e s i s t e n c ia  
e le v ad a .

a) Se r e p i t i ó  e l  experim ento , salvo en que e l  ph 
d e l  h i lo  de f ila m e n to , después de s a l i r  de l a  segunda campa­
n a , fue ig u a l  a 3 ,7 . Además, l a  t o r t a  se lavó con agua a 25eC, 
en lu g a r  de con agua a 12SC. E l cordón de re fu e rzo  para  cu b ie r  
t a s  de neumático te n ía  una r e s i s t e n c ia  de 18,3  kg . E stá  c la ro  
que e l  aumento de l a  tem pera tu ra  d e l  agua de lavado h a s ta  25SC 
t ie n e  un e fe c to  d esfav o rab le  sobre l a  r e s i s t e n c ia  d e l cordón 
de re fu e rzo  p a ra  c u b ie r ta s  de neumático en estado de sequedad 
a b s o lu ta .

Ejemplo 3

E l procedim iento  i'ué e l  mismo d e s c r i to  en e l  Ejemplo 
1 , salvo en que du ran te  e l ;h i la d o  se mantuvo l a  tem pera tu ra  
de l a  t o r t a  a 272C, en lu g a r  de a 20SC.

La r e s i s t e n c ia  d e l  cordón de re fu e rzo  en estado  de 
sequedad a b so lu ta  fué 18 ,6  kg . Por ta n to ,  l a  tem pera tu ra  de 
273C es demasiado a l t a  p a ra  ob ten er un cordón de re fu e rzo  pa­
r a  c u b ie r ta s  de neumático que tenga  una r e s i s t e n c ia  e levad a .

Ejemplo 4

a) E l procedim iento fué e l  mismo d e s c r i to  en e l  Ejem 
pío  1 , sa lvo  en que no se l ib e ró  de ácido a l a  t o r t a .  E l cordón
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de re fu e rz o  tuvo una r e s i s t e n c ia  de 18,0  kg , lo  que es c o n s i­
derablem ente más bajo  que l a  d e l  cordón de re fu e rz o  d e l  Ejem­
p lo  1 . Por ta n to ,  e s  n e ce sa rio  e l  lavado d e l  h i lo  de t a l  f o r ­
ma que e s té  l i b r e  de á c id o .

b) E l proced im ien to  fué e l  mismo d e s c r i to  en  e l  
Ejemplo 1 , sa lvo  en que e l  h i lo  de filam en to  se secó estando  
en estad o  de r e la ja c ió n .  La r e s i s t e n c ia  d e l  cordón de r e f u e r ­
zo fué ahora de 18 ,3  kg? lo  que es considerab lem ente menor 
que l a  d e l  cordón de re fu e rzo  p a ra  c u b ie r ta s  de neum ático d e l
Ejemplo 1 .

Ejemplo 5

a) E l proced im ien to  fué e l  mismo d e s c r i to  en e l  
Ejemplo 1 , sa lvo  en que no se almacenó l a  t o r t a ,  sino  que se 
l ib e ró  de ácido y s a le s  inm ediatam ente después de h a b e rla  ex­
t r a íd o  d e l  r e c ip ie n te  tom ador.

La r e s i s t e n c ia  d e l cordón de re fu e rz o  p a ra  c u b ie r ­
t a s  de neum ático fué ig u a l  a 18 ,9  kg.

b) E l proced im ien to  fué e l  mismo d e s c r i to  en e l  
Ejemplo 1 , sa lvo  en que l a  t o r t a  se almacenó d u ran te  10 ho­
ra s  a 27BC, en lu g a r  de du ran te  10 h o ra s  a 20SC. La r e s i s t e n  
c ia  d e l  cordon de re fu e rz o  fué de 18 ,6  kg. Los experim entos 
m uestran  que se puede l i b e r a r  l a  t o r t a  de ácido  por lavado 
s in  p erd rd a  de tiem po. Pero tam bién m uestran  que una tem pera­
tu r a  de almacenamiento de 27SC t ie n e  un e fe c to  d e sfav o rab le  
sobre e l  h i lo .

Ejemplo 6

E l proced im ien to  fué análogo a l  d e s c r i to  en e l  Ejem 
p ío  1 , sa lvo  en que l a  v is c o s a  co n ten ía  2% en peso ^basado en
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l a  c e lu lo s a  áe l a  v isc o sa )  de m odificador de qu in o le ín a  B, y 
1% en peso (basado en l a  c e lu lo sa  de l a  v isc o sa )  d e l  compues­
to  que t ie n e  l a  fórm ula:

R -  N

donde R -  N se d e r iv a  d e l  a c e i te  de coco, y x + y  = 12. La re  
s i s te n c ia  d e l  cordón de re fu e rzo  p a ra  c u b ie r ta s  de neumático 
en estado  de sequedad a b so lu ta  fue 18,7 kg.

a ) S i después de haberlo  lavado en e l  r o d i l lo ,  e l  
h i lo  tu v ie ra  una tem pera tu ra  de 35§ C, y se m antuviera l a  to r  
t a  a una tem pera tu ra  de 29SC du ran te  e l  h ilad o  y almacenamien 
t o ,  l a  r e s i s t e n c ia  d e l  cordón de re fu e rzo  para  c u b ie r ta s  de 
neumático s e r ía  considerablem ente menor, concretam ente 18,0 
kg.

Ejemplo 7

E l proced im ien to  fue análogo a l  d e s c r i to  en e l  Ejem­
plo 1 , sa lvo  en que l a  v isc o sa  co n ten ía  1,5% en peso (basado 
en l a  c e lu lo sa  de l a  v isc o sa )  d e l  compuesto que t ie n e  l a  f ó r ­
mula : r

R -  H/"W'xE \ ( o ^ o  )^H
OH.

C1 (m odificador C)

donde R -  R se d e r iv a  d e l a c e ite  de coco y x + ^  = 12, y 1,5% 
en peso (basado en l a  c e lu lo sa  de l a  v isc o sa )  d e l compuesto
que t ie n e  l a  fórm ula:
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R - N

donde R -Di se d e r iv a  d e l a c e i te  de coco, y x + y  = 12.
Más aún , l a  heb ra  se t r a tó  en l a  segunda campana con 

una so lu c ió n  de b ica rb o n a to  sódico (pn = 7 ,5 ) ,  h a s ta  que l a  
hebra  tuvo un pü ig u a l  a 4 ,0 .

La r e s i s t e n c ia  en estado  de sequedad a b so lu ta  d e l  
cordón de re fu e rzo  p a ra  c u b ie r ta s  de neumático fue 18 ,5  kg .

a) S i l a  tem p era tu ra  d e l  agua con l a  que se l i b e ­
r a  a l a  t o r t a  de ácido y s a le s  fu e ra  26sg en lu g a r  de 129C, 
l a  r e s i s t e n c ia  d e l cordón de re fu e rz o  p a ra  c u b ie r ta s  de neu­
m ático s e r í a  ig u a l  a 17 ,8  kg, lo  que es considerab lem ente  más
b a jo .

Los re s u lta d o s  de lo s  d iv e rso s  experim entos se mués;
t r a n  en l a  ta b la
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aO o ĉJ 3 3

a
3

aO 3

^ a" t  ü) 3  3  3

3 'M o O  O  O CJ O O  ^ O o  ^ o  _
P H t ^ w a a H  a  a  a 3 3  a 3 a 3  a 3  a

v  d 0  0  0  4) 4) o  <U 4) 4) O O  o O 4) O  4) O  4)
3  P * * * * * * 3 3 *  <g 3 * 3 *  30 0 0 3 3 0 3 3 3 O O  3 O 3 o  3 O  3
! a a a
d a  a  a a a  a  a 4) 4) a
o  P *4 4) 4) <U 4) *3 <M 4) M -a! 3 -aj 3 M 3 O  4)3  O 3  3  3 3 3 3 3 3 3 3
3 3 3 3 3 3 3 3 3 3

tn3



5

10

15

20

25

30

M 513
La p re se n te  s o l ic i tu d  que corresponde a l a ^ r e s e n -  

ta d a  en .Holanda, con fech a  29 de Noviembre de 1963, bajo  e l  
N$ 301.152, se acoge a lo s  b e n e f ic io s  d e l a r t íc u lo  51 d e l  v i  
gente E s ta tu to  sobre P ropiedad  I n d u s t r i a l .

- N O T A -

Los pun tos de in v en c ió n  p ro p ia  y nueva que se p re ­
sen tan  p ara  que sean ob je to  de l a  p re sen te  s o l ic i tu d  de Pa -  
te n te  de Invención  en España, por VEINTE años, son lo s  s i  -  
g u ie n te s :

1 . -  Procedim iento p a ra  l a  m anufactura de h i lo  de 
filam en to  de c e lu lo s a  reg en erad a , e l  cua l p rocedim iento  com­
prende e x t r u i r  v is c o s a , en p re se n c ia  de por lo  menos un com­
puesto  que p roporciona f ilam en to s  con e s t r u c tu r a  t ip o  p e l í  -  
c u la , en un baño de h ila d o  que con tiene  ácido  s u lf ú r ic o ,  s u l  
fa to  sódico y de 3 a 10% en peso de su lfa to  de c in c ; descom­
poner y e s t i r a r  después e l  h i lo  de filam en to  rec ien tem en te  
h i la d o , en un segundo baño c a l ie n te  que con tien e  ácido d i  -  
lu id o ; reco g er e l  h i lo  de filam en to  e s t i r a d o ,  en forma de pa 
quete de h i lo  s in  núcleo r íg id o ;  d a r  un tra ta m ie n to  p o s te r io r  
a l  paquete de h i lo ;  y , f in a lm en te , se c a r  e l  h i lo  de filam en ­
to ;  c a ra c te r iz a d o  por e l  hecho de que e l  h i lo  de f ila m e n to , 
después de s a l i r  d e l  segundo baño, t ie n e  una r e la c ió n  de xan 
ta to  que es menor que 0 ,0 3 0 , y de que después d e l segundo ba 
ño l a  tem p era tu ra , en grados c e n tíg ra d o s , y e l  pn de l a  he -  
b ra  en movimiento se cambian h a s ta  un v a lo r  menor de 2590 y
h a s ta  un v a lo r  comprendido e n tre  3 ;4  y 5 ,0 , re sp ec tiv am en te ,
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y por e l  hecho de que du ran te  e l  h i la d o , y probablem ente d e s­
pués d e l mismo, e l  paquete de h i lo  se m antiene a una tem pera­
tu r a  no mayor de 24SC, y de que e l  paquete de h i lo  se l i b e r a  
de ácido y s a le s  con ayuda de agua que t ie n e  una tem pera tu ra  

5 menor de 20SC, y , f in a lm en te , de que e l  h i lo  de filam en to  se 
seca bajo te n s ió n .

2 .  -  Procedim iento según e l  punto 1 , c a ra c te r iz a d o  
por e l  hecho de que después d e l segundo baño se t r a t a  con 
agua a l  h i lo  de fila m en to .

3 .  -  Procedim iento  según e l  punto 1 6 2 , c a r a c t e r i ­
zado por e l  hecho de que e l  paquete de h i l o ,  forma en l a  que 
se recoge e l  h i lo  en un r e c ip ie n te  tomador r o t a to r io ,  se man 
t ie n e  du ran te  e l  h ilad o  a una tem pera tu ra  no mayor de 24SC, 
pu lverizando  agua c o n tra  l a  p a r te  e x te r io r  d e l  r e c ip ie n te  to

-]_t$ mador.
4 .  -  P rocedim iento según e l  punto 1 ó 2 , c a r a c t e r i ­

zado por e l  hecho de que e l  paquete de h i l o , forma en l a  que 
se recoge e l  h i lo  en un r e c ip ie n te  tom ador, se m antiene ¿u -  
ra n te  e l  h ilad o  a una tem pera tu ra  no mayor de 24SC, r e f r ig e -

2Q rando l a  cámara en l a  que se monta e l  r e c ip ie n te  tom ador.
5 .  -  Procedim iento según e l  punto 1 , 2 , 3 ó 4 , carao 

te r iz a d o  por e l  hecho de que e l  secado se e fe c tú a  guiando e l  
h i lo  de f ila m e n to , bajo  te n s ió n , sobre uno o más r o d i l lo s  ca­
le n ta d o s  .

25 6 . -  P rocedim iento  según e l  punto 1 , 2 , 3 ó 4 , ca -
ra c te r iz a d o  por e l  hecho de que e l  secado se e fe c tú a  guiando 
e l  h i lo  de f ila m e n to , bajo  te n s ió n , a tra v é s  de un tú n e l  por 
e l  que se hace c i r c u la r  a i r e  c a l ie n te .

7 . -  P rocedim iento según e l  punto 1 , 2 , 3; 4, 5 ó 6 ,
30 c a ra c te r iz a d o  por e l  hecho de que, después de que se ha l i b e -
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rado de ácido y s a le s  con ayuda de agua, y a n te s  de s e c a r lo , 
e l  h i lo  de filam en to  se somete a  e s tira d o  p o s te r io r .

8 . -  P rocedim iento  según e l  punto 1 , 2 , 3 , 4 , 5, 6 
ó 7 , c a ra c te r iz a d o  por e l  hecho de que l a  v is c o sa  con tien e  
un p o l i e t i l é n  g l i c o l  y un compuesto que t ie n e  l a  fórm ula:

R -  R

donde R es un grupo a lc o h ilo  con de 8 a 24 átomos de ca rb o - 
no, y x + es ig u a l a un número comprendido e n tre  5 y 25 
( s in  que x ° Z puedan s e r  ig u a l a  0 ) .

9!t- Procedim iento  según e l  punto 8 , c a ra c te r iz a d o  
por e l  hecho de que l a  v is c o sa  co n tien e  por lo  menos 0,5% en 
peso (basado en l a  c e lu lo s a  de l a  v isc o sa )  de un p o l i e t i l é n  
g l i c o l  que t ie n e  un peso m olecu lar aproximadamente ig u a l  a 
3000, y po r lo  menos 0,5% en peso (basado en l a  c e lu lo s a  de 
l a  v is c o s a )  d e l  compuesto que t ie n e  l a  fórm ula:

z ' W , "
R -  R

\ o ^ O ) y H

donde R se d e r iv a  d e l  a c e i te  de s o ja ,  a c e i te  de coco o sebo, 
y x + ^  es ig u a l  a aproximadamente 12.

1 0 .-  P rocedim iento  según e l  punto 8 ó 9, c a r a c t e r i ­
zado por e l  hecho de que l a  v is c o s a , que t ie n e  un contenido 
en c e lu lo s a  no mayor d e l  9% en peso y un contenido t o t a l  en 
á l c a l i  comprendido e n tre  4 y 7% en peso (expresado como RaOH), 
se somete a  e x tru s ió n , con un ín d ic e  de madurez R o tte n ro th  
comprendido e n tre  11 y 18, en un baño de h ila d o  a de 40 a 
60SC que t ie n e  un  contenido en ácido s u lfú r ic o  (en  % en pesó) 
que e s  de 0 ,8 3  a 0 ,9 5  veces e l  contenido t o t a l  en á l c a l i  de
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l a  v isc o sa  (en % en p e s o ; , un contenido en s u lfa to  sódico de 
9 a 17% en p eso , y un contenido en su lfa to  de c inc  de 3 a 10% 
en peso; y de que e l  h i lo  de filam en to  formado se sigue d e s­
componiendo h a s ta  una r e la c ió n  de x an ta to  menor de 0 ,0 3 0 , y 
se e s t i r a  aproximadamente de 100 a 130% en un baño de ácido 
s u lfú r ic o  d i lu id o  a aproximadamente 95^0; y de que, su cesiv a  
m ente, e l  h i lo  en movimiento se la v a  con agua h a s ta  que t i e ­
ne un ph comprendido e n tre  3y4 y 5,0 y una tem pera tu ra  me -  
ñor de 25ec, y se recoge en forma de t o r t a  en un r e c ip ie n te  
tomador r o t a to r io ,  m anteniéndose l a  t o r t a  a una tem pera tu ra  
no mayor de 242c , y se l i b e r a  l a  t o r t a  de ácido y s a le s  con 
ayuda de agua que t ie n e  una tem pera tu ra  menor de 20BC, y se 
d e se n ro lla  e l  h i lo  de filam en to  de l a  t o r t a  y , m ien tra s  se 
encuen tra  en m ovim iento, se somete a e s tira m ie n to  p o s te r io r  
de 8 a 12% en estado  húmedo y , f in a lm e n te , se seca  sobre un 
r o d i l lo  r o ta to r io  c a l i e n t e .

1 1 .-  Procedim iento p a ra  l a  m anufactura de h i lo  de 
filam en to  de c e lu lo sa  reg en erad a .

T al y como se ha d e s c r i to  en l a  Memoria que an tece  
d e , y p a ra  lo s  f in e s  que se han e sp e c if ic a d o .

l a  p re sen te  Memoria co nsta  de d iec inueve  h o ja s , e s ­
c r i t a s  a máquina po r una so la  c a ra .

M adrid,
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