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Memoria descriptiva

para solicitar PATENTE DE INVENCION

a nombre de TEIJIN LIMITED

‘entidad / de nacionalidad japonesa

P.- 40,121

4314
K-128 (Tj?/MS

por 20 aiios

?con domicilio en N2 4, Umeda, Kita~ku, Osaka, Japén

por: "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION IE FILAMENTOS DE

'DIACETATO DE CELULOSA" (Clase Internacional DO1£),
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Este invento se refiere a wn procedimiento para
ila preparacidn de filamentos de acetato que tisnen excelen~
te resistencia al deslustrado hidrotérmico, con buena re-
productibilided, en que el defecto inherente de los fila~
mentos de acetato de celulosa, es decir el desluira@grbi—
;drotérmico, es visiblemente eliminado sin efecto pefj?ﬂi-:
icial sobre las propiedades favorables de los filamentos,
tales como tacto sedoso, brillo, olaridad del color “tefiido
'y resistencia mecénica practica, etc., y se refiere -
'bién a dichos filamentos mejorados. Los filamentos del in-
évento no exhiben ning@n fendémeno apréciable de deslustrad&
%cuando gon sometidos, por ejemplo, & tratamiento con e.gua:j
‘caliente a 1102C bajo una presion elevada.

Mas éarticularmente, el invento se refiere o un
‘procedimiento para la preparacidn de filamentos de aceta-
-0 cuya propiedad de deslustrado hidrotérmico estd mejora-
?da, que conprende disolver escamas de ciacetato de celulo~
‘sa solubles en acetona en un sisteme disolvente compuesto%
éprincipalmente por acetona, e hilar la golucidn para formar
%filamentos de acetato; residiendo los aspectos caracteris-
%ticos en que las escamas son sometides a un tratamiento
%térmico posterior en une solucidn dcida acuosa dilufda has}
fta que su parémetro afinado con la estabilidad de 0,08% eé
reducido a no mis de 80, y después se elimina el liquido
de tratamiento por lavado, seguldo por dlchas etepas de si
'solucién y de hilatura, y se refiere también a los filamen-
'tos de acetato de celulosa as{ obtenidos. i
z Los filomentos de acetato de celulosa poseen pro;
piedades ver favorables tales como tacto sedoso, brillo,

gclarldad del color tefiido, y resistencia mecanica valiosai



en la practica, etc. Por otra parte, tienden a deslustrar;§

88 en agua caliente y a cambiar a un estado hlanco leohosoL

El grado de dicho deslustrado estd relacionado {ntimamente' con
la temperatura del sgua caliente. Es decir, hasta aproxime-
5 §damente 902C tiene lugar pooo deslustrado apreciabla, péro
el deslustrado es consiferable en agua hirviente. A tempe-

raturas superlores a 1002C, ests gumenta marcadamente, y

los filamentos cambian a color blanco lechogo que es obaer-

vable a simple vista. As{, no existen filamentos de aceta—

10 to de celulosa que no muestren fenémenos aprecighles de deg—
lustrado en agua caliente por encima de 1002C (bajo 9?6816£
elevada), por ejemplo a 1102C o superior, yrpor lo tgntg
se consideraba que era imposible la eliminacidn de este
fendmeno de deslustrado.

15 Asf, los filamentos deslustrados exhiben anorma—
lidedes inconvenientemente notablesm en sus propiedades
como fibras, particularmente una reduccidn de resistencis

mecanice Yy un aumento del alargamiento, Dicha tendencia

es mis visihle con un grado avanzado deslusstrado. As{, es.
20 ta desventaja da lugar desde luego a graves limitaciones
de la utilided de los filamentos de acetato de celulosae.
Por ejemplo, recientemente se estén desarrollsn-
do diversas téonicas de tejedurie mixte en telar, que uti-
lizen eficazmente a la vez las favorables propiedades del
25 diecetato de celulosa tales como el elegante aspecto, la
claridad del color tefiido, ete., y las propiedades excelen-
tes de resitencia mecanice de fibras sintéticas tales como
ias de poliéster., Por lo tanto, se han solicitado de forma
urgente nuevos tipos de filamentos de diacetato de celulosd

30 que no se deslusiren en agua caliente a temperaturas del
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orden de 110 & 1302C, que se emplean normelmente para tefiir
ffihras sintéticas,'por ejemplo de poliéster. Sin embargo,
?esta demande no ha sido satisfecha hasta la fecha, y todos
'los filamentos de diamcetato de celulosa existentes pisrden
‘completamente brillo bajo dichas condiciones de temperatu-
Tra, y su tono de color es perjudicado mercadamente., Ademds
fse destruyen sus favorables propiedades tales como el as-
pecto fino y elegante,

La firma solicitante se ha ocupado en extensos
trabajos de investigacidén en la blsqueda de filamentos de -
acetato de celulosa que exhiban resistencia marcadamente
mejorada al deslustrado hidrotdrmico sin ninguna gefied de
deterioro de sus favorables propiedades, con el fin de sa-
tisfacer la precedente demanda. En el curso de los estudios
se ha descubierio que la causa principal del deslustrado
hidrtérmico de los filamentos Ge acetato de celulosa no es
la formacidn de agrietamientos en la estructura de superfif
cle de los filementos sino la de microhuecos con diémetrosf
del orden de 0,02 g 0,5 micras en los filamentos , y que
el grado de deslustrado no aumenta con el crecimiento de
tamafio de los microhuecos, sino con el aumento de su nﬁme-:
ro. Se ha encontrado tembién que en acetato de celulosa coﬁ
glto {ndice de acetilo, es notablemente menor que el nime-
ro de los microhuecos formados. |
| Al mismo tiempo, cuando se ensayf el deslustrado’
hidrotérmico de los filamentos preparados de maners idénti;
ca & pertir de diversas escamas de acetato de celulosa de i
alto {ndice de acetilo y de le misma calidad, bajo condicio-
nes de ensayo indénticas, los resultados fueron enteramenté

impredictibles. Es decir, los grados de deslustrados de las

i
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musstras estaben muy dispersos. Por lo tanto, bajo la hipo

-

tesis de que las impurezas hidrofflicas de las escamas de
acetato de celulosa, tales como el contenido de cenizas,
3vestigios de dcidoacético libre, etc., pueden proporecienar
5 'las bases o puntos en los filamentos de acetato resultantes
para expulsar en agua caliente las moldculas de agug y pa~
.ra ayudar a la formmeidn de microhuecos, ya que provoecan
la deformacidn de la estructura del filamento seco, se re-
pLtid un ensayo idéntico utilizando escamas de acetato de
10 ‘celulosa con 1dénticos contenidos de impurezas. Los resul-
;tados no cambiaron de ninguna manera,
: Hablando de forma general, las escamas de aéeta—

‘to de celulosa de elto indice ce acetilo y con bajo cente—

nido de impurezas hidrof{licas, exhiben menos tendencis

15 al &eslustrado, comparado con los de menor {ndice de aceti
lo y con mayores contenidos de impurezas hidrof{licas. A
partir de este hecho, parece que estos factores estdn rel-a

clonedos en cierta menera con el grado de deslustrado. Sin

embargo, los resultados de los experimentos de la Ffirma so.

!
20 liecitante, de que los grados de deslustrado estaban disper-

808 en las muestras en que estos factores eran idénticas,

indican que es imposible la prediccidén del fendmeno de des-

lustrado de filamentos de acetato de celuloss utilizando

estos factores como Unica norma. Ademds, en agua caliente
25 por encima de 1009C, los filamentos fueron deslustrados y

resultaron inftiles para cualquier finalidad prictica, in-

dependlientemente de los factores., |

Se prosiguieron los estudios buscando el desarroi

1llo de filamentos de acetato de celulosa que tuviesen uns

30 excelente resistencia hasta ahora desconoeida al deslugtra-
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do hidrotérmico, .con buens reprodrctibilided. De esta ma-
ners, se llegd a conocer que si los medios estabilizado-
:res convencionales de acetato de celulosa son aplicados

‘a las escamas de acetato de celulosa como wn tratamisnto
posterior de las mismas, bejo las condiciones haste shora
evitadas en la operacién de estebilizacidn, hasta que ¢1
pardmetro afinedo con la estebilidad de 0,08% (esbe tér-
;mino perd definido con exactitud posteriormente en esfa
imemoria) gea reducido & no mas de 80, los filamentos dé
acetato de celuloss preparados & partir de diches escamas
.exhiben une propiedad enteramente nueva, a saber, excslen-
;te resistencia sl deslustrado hidrotérmico en agua calien-
te a 11020 y por encime de ésta (bajo presidn elevadn), por
‘ejemplo haste a 1409C, y ademds muestren suficiente resis-
.tencia mecdnice para la utilizacién préctica.

: Convencionglmente, medios tales como lavado a
fondo con agua y puesta a ebullicidn en agua o0 en &cido
'ailéido son bien conocidos como tratamientos estebilizado-
res de acetato de celulosa, con el fin de eliminar comple-~
tamente el dcido libre residusl desde el acetato de celulo-
.sa precipitado. También, el tratemiento con dcido dildido
iy con solucién acuose de clorito de sodio es conocido como

‘medio de Wlenguso y de estabilizacidn del ascetato de ce-
Elulosa.
! Por otra parte, la préctica aceptada entre loe

rexpertos hs consistido en completar este tratamiento con ;
géido ailufdo dentro del per{odo de tiempo mds corto posi—'
%ble, normelmente alrededor de 1 a 2 horas., Esto se debe aj
%que dicho tratamiente con dcido diluido, si se continla E
%durante un lerge tiempo, provoca una descomposicién por f

4
i
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del acetato de celulose y degrada su solubilidad en acetol
‘na. También, le dieminucidn del {ndice de acetilo +iende g
ia agravar el deslustrade hidrotérmico de filamentos de acé-
?tato de celulosa, tal como se indica anteriormente.'Por lg
- tento, el tratamiento con deido dilufdo durente wn large
.periodo de tiempo que favorece la disminucidén del indice
de acetilo, parece que es indeseable también = este reﬂpec-

“ 50,

No obstente, se ha encontrado de forma bseiante
'sorprendente que cuando se continda el tratamiento durante
‘un periodo mucho mds largo que el que se emplea conveﬁcio—
nalmente pare fines de estabilizacién, es decir, haatarquﬁ
se satisface el antedicho nuevo pardmetro, las escamas-asf
tratadas proporcionan un nuevo tipo de filamentos de acetd-
to de celulomsa que tienen alta resistencia al deslustrado
hidrotérmico tal como se describe en lo gue antecede. Se '

ha descubierto ademés que se pueden obtener filamentos con

una resistencia mecdnica bagtante satisfactoria para fines

précticos seleccionando epropiedamente el {ndice de aceti~

lo de las escamas antes del tratemiento con acido dilufdo.
También, los filamentos de acetato de celulosa

preparados a partir de las escamas que han gido tratadas

postericrmente de esta menera hasta satisfacer el paramé-
tro especificado; exhiben siempre excelente resistencia al
deslustradc hidrotérmico y satisfacen completamente la re-i
productibilided de la alta calidad. Al mismo tiempo, los
valores medidos de dicho pardmetro de escemas de acetato
de celulosa comercialmente disponibles no son menores de ;

150, y normalmente son superiores a 200.
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crear nuevos filamentos de acetato de celulosa que tienen?
excelente resistencia al deslustrado hidrotérmico, buena ;
reproductibilidad de calidad y una resictencis mecinica de
las fibras satisfactoriamente en la practica, y es también
un procedimiento para la preparacidn de dichos filamentos.

Todavia muchos otros objetos v ventajas de este

invento resultaran evidentes a partir de las sigulentes

- descripciones.

En el invento, "escamas de diacetato de celulosa"
(que pueden ser citadas a continuacidn como escamss de ace—
tat0) incluyen todas las formas de diacetato de celulosa |
anhidro utilizadas como material de hilatura, por ejemplo_
polvos, granulos, bolites, ldminas, fibras cortas, etc.

De acuerdo con el invento, las escamas de aceba~-
to de son sometidas a un tratamiento térmico posterior en:

|

solucién de dcido acuoso diluido, por ejemplo solucidn acuio-
sa diluida de un 4cido mineral $al como los dcidos sulfdri—

i
N . . . i
co, nitrico, fosfdérico y clorhidrico, o de un 4ecido arasol

inferior tal como &cido acdtico. Es permisible realizar el

tratamiento posterior en la presencia concurrente de una bo-
i

lucidn acuosa similermente dilufda de un agente blangueante,

tal como hipoclorito de sodio, perdxido de hidrdzeno, per;

: manganato de potasio, etc., las escamas pueden ser tratadas

?
RICK:]

P

con dicho agente blangueante o Wlanqueante reductor, desp

del tratamiento postericr con fecido dilufdo especificado.i
La concentracidn de dcido en la solucidn acaosag
diluida para el tratemiento térmico posterior puede oscilér
entre asproximadamente 0, 1% y aproximadamente O,001%, en el
caso en que se emplean gcidos minerales, La concentraciéni

i
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japroximadamente 85 y 200%C. Margenes preferidos son ds apro-

‘ximadamente 90 a 1809C, entre otros son del orden de 90 a

para ser tratedas térmiceamente. Ademds, la solucidn gcida

‘superior de uma columne de tratamiento pueden ser puestas

corres mévil, Dicho de forme breve, se puede emplear cusl-

‘puede ser hecha variar apropiadamente, dependiendo del ti-
po de acido, de la forma de las escamas, de lg temperatura
de caldeo, etc. La concentracién preferide es normalmente
‘de aproximadamente 0,05 a 0,005%, entre otras, aproximada—
‘mente de 0,04 a 0,01%. También cusndo se emplean acido 8

grasos inferiores, esta puede oscilar aprox1madamente en-

“tre 10 y 0,5% preferiblemente de 6 a 0, 8%, entre otras pue

‘de ser del orden de 4 a 1%.

Normelmente, la temperaturas deceldeo oscila entre

1609C, ILa temperatura es8 seleccionada apropisdamente depen
diendo de gactores tales como el tiempo de caldeo, el tipd
y concentracidn de aeido, la forma de las escamas, etc,

El traetamiento puede realizarse de forma discon-
tinue o continua. Por ejempio, las escamas pueden ger sus-

pendides en un depdsito lleno con la solucidn dcids acuoss

acuose calentada puede ser hecha circular descendiendo g
través de una columng rellena con las escamas, También, las

escamas suministrades de forma continua desde lg porcidn

en contacto en contracorriente con la solucidn dcida acuo-
sa suministrada desde la porcidn inferior de la columns en
forma de una corriente ascendente., 0 una solucidn dcida a-
cuose dilufde calentada puede ser pulverizade sobre lag es-

camas de acetato que esten siendo transportadas sobre una

quier método opcional, siempre que la solucién dcida acuos?
¥ las escamas sélidas pueden entrar em contacto entre ella?
|



. de maners {ntims y uniforme,
' El tratamiento puede reslizarse bajo la presidén
- atmosférica o bajo le presidn elevada. También, si se de-
. sea, es permisible emplear un estado de presién ligeramen-
5 ' te reducida bajo el cusl se puede mantener la sntediche
 temperetura de caldeo.
? La durscidn de este tratamiento posterior es he-
:cha variar o seleccionada aproplademente de acuerdo con |
factores teles como el %ipo y concentracidn del &cido, la
10 forma y cantidad de las escamas, el sistema de tratamiento,
Zel estado de presidn, etc., pero en todos los casos debe
'ser suficientemente large pars satisfacer el pardmeiro anQ
" tedicho,
Cuslquier tratamiento que no satisfaga el pard-
15 ;metro no esté dentro del alcance del procedimientc objeto-
;del invento. Los productos no muestran la resistencis al
deslustrado hidrotérmico a temperaturas superiores a 1002C
éy se perjudice la reproductibilidad de calidad, '
: En el presente invento, las escamas de acetato
20 ‘deben ser tratades posteriormente, hesta que su pardmetro .
"afinado con la estabilidad de 0,08% sea reducido a no més;
%de 80. %

Después del tratamiento posterior, las escamss

H 1

' son lavadas a fondo pers eliminar el liguido de tratamien—
25 i to que quede sobre ellags. El agus modersdamente caliente ‘
émuestra mejor eficacia de lavado que el sgua fria. Por ejem-
;plo, un agua moderadamente caliente a aproximadamente
40-9596 puede ser utilizads de forms ventajosa. También,

se puede utilizar pers la misme finalided una solucidn
30 lacuosa alceline dilufda.

t
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Tes escamas de acetato as{ tratades son secedas

normelmente, y son disueltas en un sistems disolvente com-
‘pussto principalmente por acetona, por los medios de por
si conocidos. Los filamentos de acetato de celulosa h;la-

5 dos e partir de éstas no exhiben deslustrado apreclable .
‘en agua caliente por encima de 1009C, por ejemplo degde
110 & 1502C (bajo presidn elevada). Dichos filamentos de
acetato de celulosa no han sido producidos jamds hasta
ahora, aunque hen sido muy deseados.

10 Se puede comunicar a los filamentos una resle-
~tencia mecdnica suficiente para fines practicos. En el
‘presente invento, es particularmente ventajoso y desealle

para comunicar a los filamentos la resistencis al dediua-

trado hidrotérmico a altas temperaturas con buena reproduc-
15 tibilided, que la relacidn expresads por la ecuscidn indi-
cada a continuacidn sea saetisfecha por el contenido de ag&a
y el indice de acetilo de la pasta semifluida de acetato |
de celulosa que ha de ser precipitada pars proporcionar
las escamas de material, habiendo sido la pasta ya acetild-
20 da y envejecida;
Contenido de agua dels
pasta (% en peso) = (213—3,5 x Indice de acetilo)

H i *

En el presente invento, el hecho de que "el pa- |

‘rémetro afinado con la estabilidad de 0,08% no sea‘mayor

25 de 80" significa que el {ndice o valor numérico medido y
caleulado por el siguiente método no sea mayor de 80,
Método de medicidn y cdloulo del pardmetro afi-
‘nado:

30 (I) Las escamas de muestra son pulverizadas y

17+1369 -1 -
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' 2 g del polvo resultante, pesados exactamente con una ba-

!

. lanza quimica, son colocados en un tubo de ensayo de vi-

fdrio duro resistente al calor (de marca comercial Pyrex).

- Despuds de afladir 2 cm3 adicionsles de agua pura, el tubo

- de ensayo es cerrado de forma estanca al aire con un tapdn

" de caucho que ha sido limpiado a fondo en agua pura hirvien-

te. Mientras se mantiene de esta maners el estado de cie-

rre hermético, el tubo de ensayo es sumergido en agua hir-

- viente para ser calentado durante 7 horas. A continuacidn

el contenido es separado en muestra sdlida y en solucidn

:por medio de papel de filtro cuantitativo, y el componen-

- te s6lido es lavado con 150 cm3 de agua pura hirviente,

' Se combinan la solucidn y los liguidos de lavado prersden-—

tes, y se valors rapidamente por neutrelizacidn con solu~

cidn acuosa 0,01 N de sosa caustica, utilizando fenolfta~--

-lefna como indicador.

En eats etapa, el agua obtenida por procedimien-

5tos idénticos al anterior excepto que se omite la adicidn

‘de la musstra, es valorade répidamente por neutralizacidén

-de forma similar a modo de ensayo patrén, y el primer va-

i lor de concentracifn es corregido restando del mismo el va-

!lor de concentracidén patrdn.

H
i
i

!

A partir del valor de concentracidn as{ corregi-
do, se calcula el contenido porcentusl de dcido acético (a)

por peso de muestra.

Separaedamente, 5 g de la misma muestra son pesa-

‘dos exactamente y sumergidos en 100 cm3 de agua pura a la -

i-'bemperatura ambiente durante 3horas, y son filtrados. A

continuacidén el componente sélido de la musstra es lavado;

3

con 50 om~ de agua pura, y se combinan el filtrado y los

- 12 -
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‘1{quidos de lavado. 1 1{quido es tambidn velorado por

- te, se realiza un enmsyo patrén. Se calculs entonces;oi,

~contenido porcentual de dcido acético (B) por peso do

zes denominado "estabilidaed" en ests memoria,

- 8on colocados en un crisol de porcelana, y en primer lﬁgaf

Los resultedos (converiidos en calcio) por peso de muestré

.nidos de muestras secas son evaluados cada uno en cuanto

-los procedimientos (I) y (II) anteriores.

neutralizacién con solucién acuosa 0,01 N de gosa, utili-

zando fenolftalefna en calidad de indicador. Separadamen-

muestré.

El valor numérico obtenido restando (B) de (A)
(11). Separadameﬁte, 10 g de la misms muestra

son calcinados por calentamiento previo, seguido POr Com-
bustién en un horno eldctrico a 8002C, El componente - pé.-
1ido es disuelto en dcido clorhfdrico de acuerdo con ia
prictica aceptada y, utilizando un indicador Eriochrome
Black-T, susg contenidos de valcio y magnesio son medidos

con BEDTA (sal disddica del Acido etilendiamintetraacético).

|

estén indicados en unidades ppm (que son citados como "gl-
calinidad" en esta memorig).

'(III) 8e preparan varios grupos cada uno de 100
g de escamas de muestra, que son sumergidos en porciones |
de 2litros de agua con diversas durezas (JIS K~0101), que
han sido preparados afiadiendo acetato de calcio g agua pura
durante 24 horas a la temperatura ambiente, y despuds de

esto son retirados y secados, Los dibersos grupos as{ obte-
a la estabilidad (Y) y la alcalinidad (X) de acuerdo con

Con referencis a las coordenadas, que se cruzan

perpendicularmente, en que las ordenadas repregentan egta-

- 13 =
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‘bilidad y las abscisas representan slcelinidad, se represen—
%tan gréficamente los velores establecidos de las anteriores
muestras, y los puntos son conectados en formg de una: cur-
va. A continuacidn se determine la lecturs de slcelimidud
‘que corresponde a la interseccidn de esta curva con el ni-
'vel de estabilidad de 0,08%. Esta lectura (en pom) es el
pardmetro afinsdo (SP) con la eostabilidad de 0,08%.

La dureza del agua en que se han de sumergir las

‘escamas puede ser selecclonada apropisdamente para asegurar

la interseccién de dicha curva con el nivel de estabilidsd

de 0,08%. Es decir, cuando la estabilidad de las escamas

de muestre es superior al nivel de 0,08%, se seleccionsn va-

rios tipos de ague quetengan durezas superiores a 2,5 veces
la alecalinidad correspondiente a esta eatabilidad. Por otre
parte, si la estabilidad de las escamas de muestra es infe-
rior al nivel de 0,08%, se seleccionsn durezas menores de ;
;2,5 veces la alecalinidad correspondiente.

' La ourva que muestra la correlacidn de le estabi-
lidad con la alcelinided de la muestra obtenids tal como sé
@escribe en 1o que antecede se parece a una hipérbola, paré
la cugl el eje de las abscisas y una linea recta que ge crﬁ—
za perpendlcularmenie con éste son las asintotas. ILae s1tua—
clon de la linea recta que se coria perpendicglarmente con’
91 eje de las abscisas var{a dependiendo de ls composlcion;
@e las escamas de acetato empleadas.

. Todavia no estd perfectamente clara la razén por-
Que el valor de SP de las escames de acerato de acuerdo con
el presente invento proporciona un excelente parametro nuy ;
digno de confianza pars predecir el deslustrado hidroterml-

1

po ¥ la reproducibilidad de caslidaed de los filamentos de

- 14 -
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‘ductibilidad de calidad. Mis especi{ficamente, los filanen-

~tos muestran un grado de deslustrado (que serd definido

'11090; por ejemplo, un valor de 0,3 a 0,2 significas sug-

;tancialmente ningin deslustrado aprecigble,

‘paracidén con las muestras patrén.

~acetato de celulosa preparados a partir de las mlsmas escé—

i

mes, » Sin embargo, los filamentos hechos g partir de las ‘

escamas que satisfacen este paramédtro exhiben uns excelen-~

te reistencia al deslustrado hidrotérmico y una alte repro-

mgs tarde) no superior el valor de 1,5 en agua caliente a

Grado de deslustrado hidrot-dérmico a 11092C.

Filamentos de acetato de celulosa de muestra de |

i

100 deniers/ 25 filamentos son enrollados mecénl camente go-

bre un bastidor en forma de 6 capas, sobre una anchura de .

3 emy, sin espacios libres., Fl bastidor es sumergido a conf
tinuacidn en agua caliente en un sutoclave en el que la
temperatura es controlada e 952C. Inmediatamente despues,!
el autoclave es cerrado herméticamente gl aire, y en su iq—
terior la temperatura es gumentade a 1102C durante los sié
guientes 30 minutos, Después de una horahadicional de inm%r—
gidn a esta temperatura, el bastidor es retirado y es secé—
do en eire a la temperatura ambiente durante 30 minutos, ;
Subsiguientemente los filamentos son secados en una estuf%

de secado a temperatura constante de 1052C. Entonces el

grado de deslustrado de los filamentos es elevado en com~

Cuendo se realiza un ensayoidéntico excepto que

la temperatura es eleveda a 1402C, en lugar de a 11090, |
el resultado es citado como el grado de desluatrado hidro-
térmico a 1402C, Similarmente, cuando la temperstura de 5
ensayo es de 10090, el resultado es el grado de deslustrado
|
|
I
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g
Miters F

' hidrotérmico a 1002C.
| Las mues%ras patrén son preparadas pars que ten-
gen un grado sucesivamente creciente de deslustrado con

el aumento del grado numérico, pariiendo del grado cero

“que indica el estado de los filamentos antes del trata-
imiento hidrotérmico, pera hacer posille le determinascién
gfuncional del grado. Con un gredo de deslusirado de 5, los
Zfilamentos son sustencialmente de color blanco lechoso.
EComo velores de referencia, se dan a continuacidn los va—'
ilores de blancura correspondiente (valores L) medidos con

. el medidor diferencisl de color de Nippon Denshoku.Kégyo
K.K., que estd disefiado para medir los {ndices tricromati-

" cos de color, .

: Cuando los filamentos de muestra son foto~-irradia-
Zdos con un dngulo de 452 con la direccidn de avance de loé
filsmentos enrollados sobre el bastidor, y se determinan
'los valores L de la luz reflejeds, resulta la corresponden~

 olg de la tabla siguiente:

- Grado de de_s_ 0 0,5 1,0 1,5 2,5 3,0 4,0 5,0
* lugtrado hi~

drotermico a

110¢C

' Valores I me 30 35 43 48 61 €66 T4 18
: didos con el

 medidor dife

i renciel de

' color

i Los filesmentos de acetato de celulosa prepara-

dos de acuerdo con el presente invento, es decir los fila%
nmentos preparados s partir de las escamas de diacetato deé
celulosa que han sido tratadas posteriormente hasta que sd

parémetro afinado ocon estabilidad de 0,08% es reducido o
|

i
B
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~vente compuesto principelmente por acetona, e hilendolas
~cia alta, haste ghors desconocida, al deslustrado hidro-
’mueétran una, excelente reproducibilidad de cglidad no me-

‘nor de 95%, normalmente de 100%. Ia reproductibilidad de
‘calidad es calculada de la siguiente meneras:

Reproductibilided de calidad (%) = i_?-g:?l x 100
(Grado de deslustrado) (Factor)
Por una nuestra de grado superior
a 1,5 hasta gredo 3,0 +0,3
Por una muestra de grado superior
‘a 3,0 hasts grado 5,0 + 0,5
‘Por una muestra de grado superior a 5,0 +0,8

no mas de 80, disolviendo las escamas en un sistems disoli
de acuerdo con la prdctica aceptada, poseen uns resisten-

térmico, tal como el gredo de deslustrado hidrotérmico &

1102C de wn velor de 1,5 & menos. También los filamentos

El ensayo de deslustrado hidrotérmico a 1103¢C

‘antes descrito es aplicado a 24 muestras de filamentos

|

f

|

|

oy

tomadas de filementos hechos a partir de escamas idénticag.
’ !

Se cuenta el numero de musestras cuyo grado de deslustrado
es superior a 1,5 y el resultado, mas el factor P especi-
ficado més abajo, es utilizado como la base para celecular
le reproductibilidad de calidad de acuwerdo con la siguien-

te ecuacidn:

Seguidamente se explicaran las diversas reslize-
ciones del presente procedimiento, con referencia a ejem~
plos de reslizscién,

Ejemplos 1 & 4, Testigos 1 a 2.- 100 partes de

celulosa fueron tratadas previamente con 50 partes de deido

i
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acético, y fueron sometidas e una resccién de acetilacién

con 350 partes de anhidrido acético, 400 partes de cloru-

ro de metileno, y 1 parte de dcido sulfirico en celidad de

Ecaﬁalizador, bajo agitacién, a una temperaturs no superior

‘& 402C. Después que el sistema de resmccidn se convirtid en

‘una solucién homogénes y adquirid la viscosided previemen—

te determinada, se afiadieron 80 partes de agus y 5 partes

~de acido sulflrico, para realizar la reaccidn de envejeci

-miento a temperaturas por debajo de 502C, Cuando el {ndice

.de acetilo llegé a 55,0%, el dcido sulffrico fué neutrsli-

zado con una cantided equivalente de cerbonzto de sodio.

‘disuelto en 80 partes de agum, para terminar la reaccidn.

Después de ésto, le mezcla de reaccidn fud ca-

:lentada de tal manera que la mayor parte del cloruro de

‘metileno de la pasta fué eliminado por evaporacibn. El sis-

gtema remanente fué precipitado en solucidén acuosa al 18%

de &cido acdtico.

agua. Una porcidn de éstas fué secada (escamas no trate—

i
Loas escamas asf precipitades fueron lavadas con

i
i

:das), y el resto fué repartido. Ias muestras fueron pues- .

‘tas a ebullicidn en ung solucién acuose al 0,02% de dci-

]
i
H
'
i
i
}
i

i
H
H

I
H
!
i
1
!

do sulférico, respectivamente durante 2, 4, 10, 20 y 30
horss. A continuscidn el Acido sulféirico fué separedo com—
pletamente de las muestres por lavado con agua. Entonces |
ge midid el pardmetro SP de cada muestra., Estas fueron
disueltas subsiguientemente en acetona y fueron hiledas
de la manera aceptada. En cuanto a los filamentos resul-
tantes, se midieron los grados de deslustrado hidrotérmi-
co & 1002C y & 140%C, y la reproductibilidad de calideg,

con los resultados'dados en la Tabla 1 siguiente.
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Tebla 1

Ne Escamas SP con es- Grado de deslusirado Repréduc
) tabllidad  hidrotermico (valor) tibilidsaad
de 0,084 de cali-
5 (ppm) 1009C¢  1102C 1402C  dad (%)
_ . . |
Testigo Escamas 215 30 4,0 5,0 - 50
1 ne tre-
tadas
Testigo Escamas 180 1,5 25 4,0 - 30
2 trate-
das (2
horas)
10 ' Ejemplo Escamas 91 0 135 30 + 95
1 tratg—
das (4
hotes) A i
Ejemplo Escamas 78 0 0,5 0,5 +100
2 Trata- ‘
das (10
horas)
15 Ejemplo Escamas 30 o] 0,3 0,4 +100
3 trata~
das (20
horas)
Ejemplo Escamas 18 0 0 0,2 +100
4 trata-
das (30
horas
20 Ejemplo 5 & 8, Testigos 3 o 9. Pastas de diacetato
de celulosa, que hablan sido acetiladas ¥ envejecidas, quei te-
nfan los contenidos de agua y los {ndices de acetilo dadog en
la tabla 2, fueron precipitades en una solucidn acuose de 4ei-
do acético. Las escamas resultantes fueron tratades postegior-
25 mente bajo las condiciones dadas tembién en la Tebla 2, ¥y se
midieron sus parametros afinados con estabilidad de 0, 08%.
Subsiguientemente, fueron disueltas en acetona e hiladas de la
maners acepiade. Ios resultados de ensayar los filamentos jasi
obtenidos en cuanto a las propiedaedes dedas en la Tabls 2,
30 estén mostrades en la misma tabla.
180 1;069 - 19 -
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Tablg 2
Pasta Tratamiento posterior de las escamas
- SP con
Contenido Indice Acido Concen~ Tiempo Temperatura esta-
de agua de ace utili tra01on de trg de tratami~ bilids
Ne %é) tilo zado  de aci- tamien ento (2C) de 0,0
) (%) do to (4o de las
ras _ escams
Ejemplo 13,5 57,0  H,80, 0,03 10 150 (bajo 30
5 presidn
elevada)
Testigo " " (no tratado) 250
3 . N R
Ejemplo 16,5 56,0 CH4C00H 20(g/1) 20 Punto de 65
6 , ebullicidn i+
(a,la pre~.i
sion atmégs: ¢
férica) ol
Teatigo L L (no tratado) Z 213
4 .
Ejemplo  Producto comer—  HOT 0,03 15 Punto de, 60
7 cial (Indice de (con u- gbullicidn -
acetilo = 54,9%  tiliza- (e, la pre- °
grado de polime cidn 81 sion atmog- .
rizgeion = 1827 multdnea fériea) =
de solu~ , o
cién acuo )
ga de hi i
poclorito K
de sodio) By
Testigo " HOL1 0,03 1 " 3 150
5 ¢ o : 3
Tegtigo " (no tratado) 285
Ejemplo 21,0 55, 4 S0 0,02 12 Punto de; |- 52
8 ’ ’ 2% O ebullicidn |
(2 la pre~ |-
sidn atmqa-
L férica) %
Testigo 25,0 55,4 S0 0,02 12 Punto de 75
78 ' 4 B0 O ° ebullicién
e ta pre: -
sidn atmos~
. ferica) y
ciid |
Tegtigo 15,0 55,4  H,S0, 0,02 12 " 80
. 4
Pestigo 15,0 55,4  HyS0, 0,02 " 65
S




Tabla

>r de lag escamas

Temperaturs

:BpO
de trotami-

tra
den

%
3

ento (°C) -

presidn
elevada)

ZO Punto de

ebullicién |

-

10 150 (bajo -

(a,la pre- I °

sioniatmos-;,Q

ferloa)

i5 Punto de

ebullicidn :

‘7',

(2,1la pre- 2

sién atmos-
fériea)

1 n .

12 Punto de;
ghullicidn
(a le pre-

gibn 2 tnog=y

ferlca)

12 Punto de

ebullicidn ,¥

(2 & pre=-
8ién atmos-.
ferica)
12 ﬁ
) -f
1§

1 ;5 "Q

B g
=3

gg:

B L= A

ENS

SP con Resistencia me-~
esta~ Grado de deslustra- canicax g/denier
‘bilidad do hidrotermico Reproduc Antes espues
-de 0,08% tibilidad del del
3e las 155“3 555 140%C de cali- trata trata-
-~ egcamas(ppn) __ dad (%) miento mlenﬁo
30 0 0 0,3 100 1,28 0, 97
250 3,0 4,5 5,0 =50 1429 0,95
65 0 0,3 0,5 100 1,26 0, 90
213 2,0 50 5,0 -50 1,27 G, 90
60 o] 0,4 1,0 100 1, 31 0,75
150 1,8 2,6 4,0 -10 1,28 0,76
285 35 50 6,0 -60 1,27 0,74
52 0 0,1 0,3 100 1,25 0,75
|
75 0,5 1,3 1,4 97 1,21 0,74
|
80 0,5 1,5 1,5 95 1,24 0573
1
65 0,3 1,0 1,2 100 1,27 0,75
- 20— I POOR

QUALITY



10

20

30

18 1569

~en Japén el 28 de Noviembre de 1,967, bajo el nimero
76632/67, se acoge a los beneficios del articulo 51 del

- jorada al deslusirado hidrotérmico, con un grado de deslus~

el valor de 1,5, y una reproductibilidéd de calidad que,

tanto a 1102C como a 1402C es de 97 a 100%, que comprende
- disolver eséamas de diacétato de celulosa solubles en ace-=
itona en un sistema disolvente compuesto principalmente por

~acetona, e hilar la solucidén para former filamentos de ace-

4
" (Nota Tahla 2) (x) "antes del tratamiento" y "después do

tratamientosg" significan reapectivamente énteé y después
del tretemiento con sgua caliente de un hilo de madeja, de
la misma manera que la medicidn del grado de deslustrado
hidrotérmico a 1102C,

Ia resistencis mecdnica es la resistencis meod-

nica en seco tanto antes como después del tratamiento. }

Esta solicitud que corresponde a la presentadg o

vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial.

REIVINDICACIONES !

Los puntos de invencidn propia y nueva que se |
presentan para que sean objeto de egsta solicitud de Paten%
te de Invenciln en Espafia, por VEINTE afios, son log si-
gulentes:

1.~ Procedimiento para la preparacidn de fila-

mentos de discetato de celulosa que tienen resistencig me-

trado hidrotérmico que a 1102C y a 1409C no es mayor que

-21 -




:tato, residiendo los aspectos caracteristicos en que las

- escamas son sometides a un tratamiento térmico posterior

"en ung solucidn dcids acuosa dilulde hasta que su paréme-

‘tro afinado con la estabilidad de 0,08% sea reducido a no

'més de 80, y despuds se elimina el lfquido de tratamiento

'por lavado, seguido por dichas operaciones de disolucién

|
'
i
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1
i

1
i

15 E
;

20

25

30 é

18,169 LI,

e hilstura.

2.~ Tl procedimiento de la reivindicamcidén 1, en

que las escamas son las obtenidas precipitando la pasta -

envejecida de diacetato de celulosa, ouyo contenido de

agua vy cuyo Indice de acetilo satisfacen la relacién con-

tenido de agua de la pasta = (213 - 3,5% indice de aceti~
'10) 4 3,0.

3.~ El procedimiento indicado en la reivindica-

cién 1 en gue el doido es selsccionado del grupo que con=—

giste en dcido sulflrico, nitrico, fosférico, clorhidrice

y acético.

4 .- Procedimiento para le preparacidn de fila~

nentos de discetato de celulosa.

Tal y como se ha descrito en la lMemoria que an~ .

tecsde y para los fines que se han especificado.

Esta Memoris consta de veintidde hojas escritas’

2 mdquina por uns sola cara.

Madrid, 22 ENE. 7363 ;

Ty o E?jff
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