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IA SEDA DB BARCEIONA, So.A. - de nacionalidad espaiiola ~
domiciliada en BARCELONA, Av. José Antonio, 654.

por:
»Procedimiento para la obtencidn de productos moldeados
de celulosa regenerada de reducida inflamabilidad”
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Memoria descriptiva

Ta presente patente se refiere a un procedimiento

para la obtencidn de productos moldeados de celulose re-

generada de reducida inflamabilidad,
Ta expresiln ”productos moldeados de celulosa rege-
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ncrada” se evtendera que comprende fibras, filamentosy hi-
los y peliculas, asi como los goneros elaborados a partir
de ellos, por ejemplo los textiles tales como tejidos y
calceteria, y los productos que contienen fibra celulésica
regenerada, tales como el papel y el cartdn, los tableros
fibrosos, ete.

Seglin el procedimiento de la presente patente se
obtienen productos moldeados de celulosa regenerada de re-
gucida inflamabilidad, incorporando a los mismos £ésforo
r0jo en una proporciln de mn 1 g 25% en peso, basado en la
celulosa,

Tos prodwe-tos obtenidos segin el procedimiento de
la presente patente gozan de la venbaja sobre los produc-
tos ya conocldos de reducide inflamabilidad, de que con
cantidades iguales de agente retardador de la combustidn,
su inflamabilidad se reduce mucho mas considerablemente.

Otra ventaja de,los productos obtenidos segin el
procedimiento de esta patente, es que el £dsforo Tojo es
un compuesto muy estable que no se elimina por lavado y
que no se descompone por influencia de la humedad, oxigeno
y otros agentes,

Una ventaja adicional es gque en caso de incendio
el fésforo rojo no presente el riesgo de formacidn de ga-
ges t6xicos como por ejemplo el de muchas substanclas
halogenadas de baja inflamabilidad. Por otra parte, el
fésforo rojo tiene la ventaja respecto a otros agentes
retardadores de la combustién de no tener apemas olor y
de no irritar la plel cuando estd incorporado por ejem-
plo en materiales textliles para vestir,

Ta incorporacibn del £8sforo rojo a los pw ductos
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moliegdds ae cslulosa regenerada puede llevarse a cabo por
impregnacibn de los mismos con una suspensidn acuosa de
fésforo rojo, segulda de un secaje. Yambién pueden tratarse
con uns resing o un pre-condensado de la misma que conten-
ga f8sforo Tojo, ya sean las fibras o los pm ductos moldea~-
dos acabados, como el papel, cartdn, ete. Alternadaments,
una mass de fibras de celulosa regenerada puede mezclarse
con fosforo r0jo, ya sea puro o mezclado con mma resina
sintética en polvo, seguido de compresi on de la masa en
hojase

El procedimiento de la presente patente tiene par-
ticular importancia en la obtencidn de productos de celu-
losa regenerada provistos de fdésforo rojo incorporado en

su masa. Para ello, el £O0sforo rojo puede mezclarse con

la viscosa s5in que se observe ninguna influencia desfavorable

en el proceso de moldeo., De esta forma se obtienen unos pro-
ductos en los que el £8sforo rojo se encuentra uniformemen~
te digtribuido en su masa.

Is fabricacidn de estos productos en forma de hilos
o de f£ibras es particularmente favorable si se emplea un
fdsforo rojo cuyo tamafic de particula no sea superior a
5 micrones. En la fabricacibén de peliculas de celulosa Te-
generada el tamafio de particula del fésforo xojo es menos
critico.

Cuando se aplica de esta forma, el fésforo rojo
tiene la ventaja de que es enteramente inerte a la celulo-
sa ¥ a los otros componentes de la viscosa, y que pars los
fines de obtener el efecto deseado puede usarse en ung can-—
tidad considerablemente menor que las substanclas normal-

mente gplicadas para reducir la inflamabilidad. Una canti-
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dad tan pequefia como un 1¢ en peso (basado en la celuloza)

ya da lugaf a una reduccién consiferable de la inflamabili-
dad del producto hilado, mientras gque las substancias conven-
cionales deben usarse en cantidades apreciable mente conside-
rables para qwe sean efectlvasc.

En la celulosa regenerada el fsforo rojo obra de
forma parecida a un pigmento y no puede ser eliminado del
producto por lavado o por otras influencias externas. El
£0sforo rojo no tiene un olor desagradable u otras carae-
teristicas molestas y, ademds, es relativamente barato.

Je ha encontrado gue, sorprendentemente, el t6sforo rojo

no posee influencia apreciable en el proeeso de hilar y,
més particularmente, no conduce a una contaminacién del
baffo de hilar o de los aparetos de hilatura o a una obtura-
cibn de las hileras.

Aungue el uso'de £60sforo rojo en una cantidad de
g6lo un 1. en peso (basado en la celulosa) conduce a una
considerable reduceibn de la inflamabilidad de la celulosa
regenerada, es ventajoso usarlo en cantidades compreandidas
entre wn 3 y un 8% en peso. Si se desea usar la celulosa re-
generada en ausenciaz de otro tipo de celulosa, entonces no
ha lugar el uso de Lésforo wojo er una cantidad superior a
wn 10,. en peso, ya que el efecto Optimo se logra ya con por-
centajes menores,

Pero si ce deseg usar fibras de celulosa rezenerada
gue contengan £8sforo rojo con fibras celuldsicas distintas:
entonces es Gtil la aplicacidén de un eontenido superior de
fosforo rojo. Bn este caso el contenido de fésforo rojo,
que serh superior a un 1, deberad escogerse basandose en el

contenido total de celulosa de la mezcla de f£ibras.
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Pitras de raydn con un elevado contenido, por ejem-

plo un 25 ¢» en peso, de f£6sforo 10jo pueden mezclarse venta-
josamente con fibras de lana o desperdicios de lana, por

e jemplo. La mezcla resultante e puede elaborar en cartdn
duro, cartdén comprimido o léminas de fibras de inflamabi~
lidad fuertemente reducida, con tal de gue el contenido en
fésforo rojo sea mayor que el 1% en peso, por ejeaplo, de

1 a 10 % en peso, calculado sobre la cantidad total de
celulosa.

No es necesario que los pm ductos textiles o peli-
eulas ininflamables estén hechos exclusivamente de celulosa
regenerada. Las estructuras fibrosas pueden también conte-
ner fivras diferentes por ejemplo fibras naturales tales
como lg lana o pelo, o fibras minerales, como el asbesto o
las fibras de vidrio, o también, pueden contener fibras
totalmente sintéticas como las consistentes de poliamidas,
poliésteres como el poli(tereftalato de etileno), poliole-
fings como el polietileno o polipropileno, polimeros qus
contienen haldgenos como el cloruro de polivinilo, etc.

Ademés, los productos obtenidos segin el procedi-
miento de esta patente pueden contener otros adltivos ta-
les como pigmentos, cargas, aglutinantes, antioxidantes,
hidréfugos, ete.

Ios hilos continuos de raybén obtenidos segin el
procedimiento de la presente patente son particularmente
apropiados para servir como mabterial de refue rzo en correas
conductoras que se usan en gitios sujetos a incendios for-
tuitos, como por ejemplo las minas de carbdn.

Debe aclararse que debido al contenido de £dsforo

en los productos obtenidos segin el procedimiento de esta
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patente, estos presentan un color marrdn rojizo. Sin embargo
rara wh gran nfuerc de aplicaciones ello no supone un »ro-
blena,

Para vestidos o tapiceria esta coloracidn puede
considerarse como un inconveniente. Pero si los productos
acabados han de tener un aspecto relabivamente obseuro la
desventaja no es seria. No obstante, si los productos han
de tener un color muy claro, el color marrdén rojizo debe
enmascararse, por ejemplo, escogiendo un tejido de consiruc-
¢ibn tal gue los hilos libres de f£dsforo estén sobre la
parte exterior del tejido y los hilos que contiene £ésforo
estin en el interior.

Bl procedimiento de la presente patente oe descri-
be en los siguientes ejemplos.

Bjemplo 1

N ' Se prepard wna viscosa que contenlia un 7,3 en pe-
so de celulosa, un 5,5, en peso de hidrdxido sddico y un
36,3 en peso de sulfurc de carbono (basado en la celulosal.
Lo viscosa ge dividid en varias partes a las cuales, segin
se describe més abajo, se les afiadil cantidades variables
de £8sforo r0jo.

Una sucpensidn en agna de un 15, de £dsfore rojo
se molid, en wn molino de diseos, a £ésforo de un tamafio de
particula inferior a 3 J. Se pernitio que la suspensién
reposara durante algln tiempo, despuds de lo cual partes
de las particulas de fésforo se sedimentarén. Ia capa clare
flotante se sifonb, despubs de lo cual se afiadil a la vis-
cosa la cantidad deseada de la suspensidn de f£osforo con
agitacidn.

Se expulsd la viscosa a través de una hilera pro-
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ista de 1000 orificios, cada uno de ellos de 50 u &'g dia-
metro, en un baio de hilatura yue contenia uwn 4,79 en peso
de &ncido sulfirico, un 13 en peso de sulfato sbdico y un
4,55 en peso de sulfato de zinc. Ia temperatura del bafio
era de 53¢C.

E1l hilo obtenido, que tenia un titulo de aproxima-
damente 1650 den., se lavd v secd de manera usual y luego
se elabord en un género de punto.

Ta inflamabilidad de las muestras textiles se ensayd
con ayuda de un aparato que se representa esquematicamente
en el dibujo adjunto. Dos tiras methlicas idénticas semicir-
culares 1 y 2, de difimetro 16 cm, estan montadas verticalmen-
te en disposicién paralela y separadas aproximadamente 4 cm.
de una place base, (no dibujada). Umpieza del material tex-
til % (dibujada parcialmente) se estira sobre la clrcunfe-
rencia exterior de las tiras 1 y 2 con ayuda de peyuelias
agujas 4 fijadas sobre las tiraa 1 y 2. Bl extremo 5 de la
pieza de material textil 3 se enciende mediante un mechero
(no dibujado) cuya altura de llama es de 20 mm.

Ta llana se separa pasados 5 segundos., La velocidad
de combustidn se determina con ayuda de hilos 6 estirados
sobre las agujas 4 a intervalos de 302, estos hilos se fun-
den o queman prontamente, y solre ellos se ha hecho uh con~
tacto eléetrico (no dibujado). De esta forma, se obtiene
un registro de los momentos en que la llama alcanza los
sucesivos hilos O.

Es evidente que empezando por el extremo 5 la llama
corrers sobre la pieza de mabterial textil 3 a wna velocidad
gradualmente decreciente. Bn 5 la llama avanzara en direc-

P 4 Y 4 ° .2 .
cidn ascendente, luego seguira en una direccidén aproximada-

mente horizontal y, finalmente, sl no se ha apagado antes,
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avanzari hacia abajo.

%

Yas nuestras del género de punto antes mencionado

contenian rTespectivemente 0, 1, 2, 3, 5, 7y 10f% de f£éafo-
ro r0jo. I0os resultados de los ensayos de inflamabilidad
gse han recopilado en la siguiente tabla, los gulones indi-

can que no se inflamd o que la llama se extinguid.

TABLA

Peso del género -, B
Contenido de de punto g/m? Piempo de combustion en segundos
fosforo ¢

302 602 90e 120¢ 1508 180

0 370 16 25 48 108 313 460
1 500 18 33 54 127 - -
2 500 20 40 62 - - -
3 500 - - - - - -
5 500 - - - - - -
7 500 - - -~ - - -
10 340 - - - - - -

10

15

-~ . PRI

€on un contenido de f6s£oro de wn 3% o superior el

género de punto no arde,

Bjemplo II

7 Bl método del Ejemplo I se aplicd para la fabrica-
eifn de dos cantidades, A y B, de hilos de raydn que conte-
nian un 0% y un 14% respectivamente de f£&sforo rojo.

Ios hilos obtenidos se cortaron en fibra disconti-
nua de unos 4mm, aproximadamente, de longitud., Ias f£ibras
se mezclaron en diferentes proporciones, después de lo
cual con dichas mezclas se formaron hojas por suspen sidn
en agna ¥y subsiguiente filtracibén de la suspensién. Ias

hojas obtenidas se sscaronp obteniéndose un produeto pa-
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Se inflamd el producto mediante una cerilla y se
quemd rapidemente cusndo estaba enteramente constitzido por
fibras de bipo A. Cuando contenia un 10% de fibras de tipo
B (el contenido promedio de fésforo era aproximadamente de
1,4%), el producto ardia dificilmente, dejando de arder
despuds de sepurar la cerilla. Cuando el producto contenia
fibras tipo B en wa cantidad superior a un 20y, el produc-

to no ardide

Bjemplo III

PP

Una tira de cartén comprimido que media 3x20x2 cm.
gse impregn6 en una suspensifn acuosa de fésforo rojo. Des-
pués de secar, se comprobd que la tira habia tomado Tdsforo
rojo en una cantidad de un 3%, Ia tira pudo calentarse al
1jo en 1z llama de un mechero Bunsen sin que entrara en
ignicién, aungue se carbonizd ligeramente. Ia tira no ar-
418 despuls de separarla de la llama. Una tira del mismo
material sin haber sido tratado con fésforo podia inflsmar-
se con una cerilla y arder ripidemente. Después de haber
sido extinguida la llama, la tira ardie lentamente y se
reavivaba la llama i se exponia lg tira a una ligera co-
rriente de aire. La tira tratada con féeforo no podia,ser

inflamada.
N O T A

Se reivindica como objeto de esta patente;
le~ Procedimiento pars la obtencidn de pw ductos
moldeados de celulosa regenerads de reducida inflamabilidad

caracterizado por incorporar a dichos productos f£dsforo ro-



jo er unra cantidad de un 1 a wn 25% en peso, basado ezi?:!.a
celulosa, preferiblemente en wna cantidad de 3 a 10% en
peso.
2.~ Procedimiento segfin la reivindicacién 1, ca-
5 racterizado en gue la incorporacién tiene lugar tratando los
productos con una suspensién acuosa de f£0sforo rojoe
3.~ Procedimiento segin la reivindicacitn 1, ca-
racterizado en gue la incorporacidn tiene lugar tratando
los productos con una resina o un pre-condensado de ési;a,
10 que contengan £ésforo rojoe.
4.~ Procedimienio seghn las reivindicaciones 1 o 2,
caracterizado en que el f0sforo rojo se distribuye homoge-
neamente,
5.~ Procedimiento segln la reivindicacibn 4, carac-
15 terizado en que wna viescosa que contiene de 1 a 25% en pe-
g0 de LdsTforo rojo finamente dividido, basado en el conte-
nido de celulosa, se hila de forma en si conocida en hilos
o peliculas,
6.~ Procedimiento segln la relvhdicacidn 5 carace-
20 terizado en que el flsforo que contiene la viscosa, tiene
un tamafio de particula substancislmente inferior a 5 mi-
cTrone 8.
7.~ Procedimiento para la obtencidn de productos
moldeados de celulosa regenersda de reducida inflamabili-
25 dade
Bste memoria consta de diez phAginas escritas por
una sola cara.
Barcelona, 22 de octubre do 1969
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