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Ia presente invencidn se refiere a unos perfeceio—
namientos en la protuocoidén de celulosa regenerada, segin
el procedimiento de la viscosa, mediante los cuales se ob-
tiene una mayor resistencia de la viscosa y se facilita su
hilatura y filtracién, por la intervencién de mievos amino-
metilfenoles alooxiladose

Es muy corrliente, que como una etapa de la ela%ora—
0ién de £ibra y de pelfoula de celulosa regenerada segin
el procedimiento de la viscosa, durante la hilatura de la
visoosa se produzoa un alargamiento de la celulosa parciale
mente regenerada, a fin de obtener un producto de mayor
orientacién molecular y mejores caracterfsticas mecénicas.
Para que este alargamiento alcance un efecto Sptimo, es
costumbre afiadir a la viscosa y/o el bafio de hilatura un
modificador que retarda el proceso de regeneracién, con lo
que aumenta el grado de alargamiento y mejora las caracte-
risticas me cénicas del producto final. Entre los modiiir
cadores actualmente preferibles pueden mencionarse, por
un lado, poliejilenglicol, y por otro, fenol etoxilado.

Ouando se proluce viscosa, importa ademfs aFadir en
un punto adecuado del proceso un aditivo, con la finalidad
principal de axmentayla filtrabilidad de la viscosa y su
hilabilidad. El aumento de filtrabilidad se consigue por
la capacidad del aditivo para reducir la formacién de par—
tfoulas de gel en la viscosa; y el aumento de hilabilidad
8¢ consigue por la dispersién de las resinas que acompafian
en mayor o menor cuantfe a la celulosa. Otro efsoto de
clertos aditivos mm rticularmente Ytiles de ese tipo es la

obtencién de una-fibra menos opaca y mds brillante, por
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ser menor el nimero de oclusiones de ges y de resina en
la fibra o la pelicula.
Los modificadores ya menoionados, polietilenglicol
y fenol étoxilado, no producen efeocto o solo parclalmente
en ese dltimo sentido. Asf, el efecto del polietilenglicol
no es apreciable como agente dispersante de la resina nd
como agente para mejorar la f£iltrabilidad; y el fenol eto-~
xilado no tiene capacidad para dispersar la resina, pero
se ha empleado como agente para mejorar la filtrabilidad.
Asimismo se ha propuesto emplear produotos etoxi-
lados de la reaccién de Manmich del tipo desorito en la
patente egstadounidense ne 3.556.336. Estos productos, em-
Pleados como modificadorés, me joran mucho la resistencia
de la celulosa regenerada; pero sus propledades como adi-
tivos son menos satisfactorias. Asf, aumentan ligeramente
0 nada la hilabilidad y la filtrabilidad de la viscosa.
A) mismo tiempo, como conviene obtener modificadores supe-
riores a los ya utilizados, es grande la necesidad de poder
emplear los modificadores tembién como aditives a la vie~
cosa, pues asf valdrfan para desempefiar dos funoiones.
Productos similares a los menclonados en la citada
patente estadounidense n® 3.558.3%6 se degoriben también
en la patente sueca n¢ 311.527 ¥ en la patente britdnica
n2 1.002.272. Los coﬁpuestoa regsefiados en dichas patentes
se emplean para producir poliuretanos alveolares, ¥y estd
demostrado que influyen positivamente sobre la incombugti-
bilidad y la esgtabilidad dimensional de la espuma. En cam~
bio, no sirven como modificadores o aditivos en la obtenw-

olén de celulosa regenerada, pues son dificilmente solubles
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o inswlubles en la viscosae

Se han encontrado nuevos aminometilfenoles alco-
xilados los cuales inesperadamente se ha comprobado confor-
me a la invencién gqe satisfacen requisitos muy exigentes
tanto en concepto de modificadores como en el de aditivose
Los nuevos compuestos se obtienen mediante una reaccidén de |
Mannich entre un compuesto fendlico, formaldehido y un com-
puesto amino o amoniaco, seguida de adicidn de éxido de eti-
leno y posiblemente otra adicién final de dxido de propile-
no. El compuesto fenblico, el formaldehido y el compuesto
n:l.j;rogenado ge hacen reacclonar en una primera iase a uns
temp eratura menor de 10020, y se forma un producto de reac—
oidn que contiene aminometilfenol. ILa relacién molar entre
los reactivos es aproximadamente 1 mol del compuesto fend~
lico, 1-2 moles del formaldehido y 1-2,5 moles del compuesg—
to nitrogenado. En lugar de formaldshido, se puede emplear
paraformaldehido, pues éste se descompone con facilidad y
da formaldehido, el empleo del paraformaldehido tiene la
ventaja ademds de ser limitada la proporoién de agua en la
mezola de reaccién. De la mezcla de reaccidén obtenida se-
gin la reaccién de Mannich, el agua producida se puede eli-
minar por destilacién antes de etoxilar el compuesto de
aminometilfenol ocon un ndmero adecuado de moles de Sxido
de etileno, es decir, con 10 a 70 moles por unidad de fenol,
a una temperatura de 502 a 200¢C y 1 a 10 atmésferas de
presién. Es posible e'béxilar, si se quiere, en dos o més
fases, ocon una destilacién intermedia del ague contenida

en la mesola de reaceién. Despuds de etoxilar, puede afia-

dirse sl se desea, 1 a 7 moles de 6xido de propileno por
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unidad de fenol, esencialmente en condiciones iguales a las
de etoxilacién. Se ha comprobado que los productos propo-
xilados en una fase final reducen la espuma en la solucién
de viscosa.
Los compuestos fendlicos empleados ocomo producto

de partida en la elaboracién de los compuestos aminometil—
fenol etoxilados segin la invencién tiene la f6rmula general
siguiente:

OH

donde uno qualquigra de los substituyentes Rl, 32 y R3 dew
signa un grupo alquilo con 5-12 £tomos de carbono, y los
otros dos son hidrégeno, o bien dos de los substituyentes,
independientemente entre s{, designan un grupo alquilo con
1 a 4 dtomos de carbono, y el otro substituyente restante
es hidrdgeno. Come ejemplos de fenoles amwpiados, cabe
citar el orto o paranonilfenol, orto o paraocctilfenol o
xilenol.

Como reactivo nitrogenado sirven varios compuestos
éue, despuds de la reacoibn de Mannich, conservan todavia
por lo menos un dtomo de hidrégsno activo ocapaz de seguir
reaccionando con 6xido de etileno, Oon prefersncia se
emplean alcanolaminas secundarias que contienen uno o méds

grupos hidroxilo o emoniaco, pero también son dtiles las
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alénilaloanolaminas, alcanolaminas primarias y Neaminogl-
quilalcenolaminas. El nimero de {tomos de carbono en las
cadenas dg alquilo y alcanol es de 1 a 4, ¥y mejor de 2 & 3.
Bjemplos de aminas adecuadas de acuerdo con la invencidn
son la dietanolamina, dipropanolemina, N-metiletanolamina,
N-aminoetiletanolamina, F-metiletilendiemina y monoetano-
lamina.

La reacoidn entre el fenol, el formaldehido y el
compuesto nitrogenado, y la alcoxilacién subsiguiente, dan
productos compliocados, cuye composicién exacta adn no se
conoce bien. De todos modos, gran parte de los compuestos
obtenidos serdn probablemente de la £6rmmla general que
sigue!

0(02H4o)pl (05H50) ilu

X5 X

X,

donde uno oqalquiera de los substituyentes Xl, Xa y 23 es
un grupo alquilo con 5-12 £tomos de carbono, o bien dos de
ellos son, independientemente entre:sf, un grupo alquilo
con 1 a 4 4tomos de carbono, y los demds designan por sepa—

rado un grupo de la férmule
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donde ?l’ Por 931 P4a Ps’ Pgy P7: P8 y Pg: independientemen—
te unos de otros, son un entero de 1 a 30, elegidos de modo

que el mfmero total de grupos CoH, 0 en la férmula general
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sea de 19 a 70, y preferiblemente de 20 a 505 a3, 4y U39
Q5 950 9g> 7) 9g» g independientemente entre si, son
un entero de 0 a 2, y se eligen de menera que el mimero .
total de grupos 03360 en la f£érmula general sea de 0 a T;
¥ 1y, Dy, n3, n4, n5, Nea Do, hg, n9 ¥ 1499 independiente~
mente entre sf, designan un entero de 1 a 4.

En adelante, esta £6rmula se empleard por ello peara
ilustrar los nuevos compuestos. Investigaciones minuciosas
han revelado que los nuevos compuestos superan a 10s mbdi-
ficadores que se citan en la citada de EE.UU, nt 3,558.336.
Tgualmente se ha visto que los nuevos compuestoé satisfacen
los requisitos propios de un aditivo para viscosa. En
efecto, dispersan bien la ré¢sina en la viscosa, y reducen
el nontenido de partioulas de gel de la viscosa. La mejor
dispersién de resina da una viscosa mas clara, y sbn.menos
las incrustaciones en los conductos de las hileras, con lo
que mejorala hilabilidad. DIa disminucién del contenido
en partfoulas de gel facilixé la filtracién y la hilatura,
e influye ademés ventajosamente en las caracteristicas me=
cdnicas del producto final.

Entre los nuevos compuestos §a mencionados, que
han mostreado caradter!stioas especialmente buenas, deben

mencionarse los de la £8rmula general
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donde uno de los substituyentes X,, X, & X; designa un
grupo alquilo con 5 a 12 dtomos de ocarbono, oon preferen-
cia en posicién para con respecto al grupo hidroxilo fené-
lico, ¥y los otros dos, restantes, con independencia entre

sf, designan un grupo de la f£érmla

cnlnenlo(ogn 40)1,2(031160) 0¥

- CH, -
§2H2n2°(°234°?p3(c3ﬂ60?é3n

00, (O F

- ot -
°n41{2 +1

Ty

donde py, Po» P5 ¥ Pys con independencia entre sf, son un
entero de 2-25, y se eligen de modo que el mimero tota_l
de grupos O, 1_140 en la férmula general sea de 20-50; 9,
Qo 4z ¥ Q4 oOn independencia unos de otros, son un ente=
r0 de 0 a 2 y se elijen de modo que el mimero total de
grupos 03H60 en la £6rmula general sea de 0 a 7; ¥ L, Dy,
ns y m, son independientemente entre s un entero de 1 e
3e

Se prefieren especialmente compuestos de la f&rm~

la general
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CoHyg

donde py, Pp» P35y Py ¥ Pos independientemente entre af, son
un entero de 2 a 20, y se eligen de modo que el mimero to-
tal de grupos C,H,0 en la férmula general sea de 20 a 403
Yones 28 3

- Con estos productos aminometilfenoles elmoxilados
empleados como modificadores, de acuerdo con la invencidn;
la dosis deve ser de 0,4 a 0,5% y preferiblemente de
0,6-3,0%, caloulada sobre el contenido de celulosa en la
vigoosay ILa adicién me efectua con preferencia en la vis-
cose, pero“ tambien se logra cierto efecto modificador uti-
lizendo un modificador en el bafio de hilatura. En este
Yltimo caso, la proporoidn de modificador afiadido debe ser
de 5 a 2000 ppm. Generalmente se afiade el modificador
cuando el xantogenato de celulosa se disuelve en sosa
cefstica. Sin embargo, existen otras posibilidades, entre
ellas la de inyectar el modificador en un momento adecuado
en la misma viscosa., De igual modo que oon todos los mo=
dificador¢s, el efecto del modificador se logra cuando el
baflo de hilatura contiene iones de cinc ademds de doido
sulfdrico y sulfato de sodio. Ia concentracidn del sulfa=~
to de cinc en el bafio de hilatura, ocuando los productos
de Mannich se incorporan como modificador & la viscosa ©
al bafio de hilatura, debe ser de 15-100 g/l y preferible-
mente de 3-80 g/litroo
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Al emplesr productos de Mannich como aditivos de
la viscosa, se pueden afiadir a la celulosa duranie le merce-
rizacién, a la aloalicelulosa o a la viscosa. No obstante,
para faciliter la filtracién es necesario poner el aditivo
antes de que termine la mantogenacién., OCuando se emplean
lo8 citados productos de Mannich de acuerdo con la inven—
cién, la dosia deberd ser de 0,01-0,5%, y preferiblemente
de 0,05 a 0,3%, caloulada sobre la celulose.

Tlustrardn la invencién los siguientes ejemplos:
EJEMPLO 12
T S; mezolaron en un matraz cargas de 220 g. de
p-nonilfenol (1 mol) y 210 g. de dietanoclamina (2 moles).
Iuego se afladieron gota e gota, agitando, 175 g. de una so~
luoién de formaldehido al 35% (2 moles). Ia temperatura
de reaccién se mentuvo a 3020 durante una hora, y se ele-
vé después a 902C por espacio de seps horas mds. Seguida-
mente, se destilé a 9020 y 20 mm de Hg el agua producida.
El producto obtenido viscoso, levemente amarillo, se ane=
1iz8 respecto al nitrégeno bdsico teroiario, para deter—
minar el pofcen'baje de conversibn. El contenido en nitré=
geno teroiarie era de 3,3 mmoles/g. 10 que corresponde a
un rendimiento del 75%. Al producto de reacoidn se afla-
dieron 30 moles de dxide de etileno por mol de nonilfenol,
en una autoclave provista de terméstato y agitador répido,
y tambien de medios para inyectar ges 'a presién elevada.
La adicién seefectud a 1002C de temperatura y 3 kp/cm2
il&spresitﬁn. El producto oi:tenido, en su mayor parte 2,6~
bis-(dietanolamigometil)-4-nonilfenol etoxilado, tenfa el-

aspecto de un 1lfquido paco viscogo.
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BJEMPLO 28

AAAAAAA El’l las mismas condiciones de reaccilén del ejemplo
12, se hicieron reaccionar ep(na primera fase 1 mol de
p;nonil:fenol con 2 moles de formaldehido ¥y 2 moles de di=-
propenolamina, y se eliminé el agua producida. Al producte
de reacoldén, amarillo pélido y muy viscoso, se afiadieron
55 moles de 6xido de etileno por mol de nonilfenol afiadido,
en condiciones iguales a las del ejemple 12, EFEl producto
f£inal obtenido, en su mayor parte 2,6-b15-( dipropandlemino=-
metil )-4-nonilfenol etoxilado, tenfe la forma de un 1iquido

levemente smarillo poco viscomo.

EJRMPLO 3%

T En las mismas condiciones de reaceiln del ejemplo
12, se hicieron reaccionar en una primera gase 1 mol de
o;p-xilenol, 1 mol de formeldehido y 1 mol de dietanoclamina,
y 8e destild el egua producida. En.el producto obtenido,
my viscosos, se determind el contenido en nitrégeno ter—
ciario, qﬁe era de 2,7 mmoles/g, correspondiente a un ren-
dimiento de 64%. Imego se agregaron al producto obtenido
20 moles de 8xido de etileno por mol de xilenol, en las
mismas condiclones del ejemplo-1l%. E1l producto final, que
contenia 2-(dietanolaminon;etil )-A,G-dimetilfenol etoxilado,
tenfa el aspecto de un lfquido amarillo pélido poco visco—-

80.

EJEMPLO 42

T El;. las mismas condiociones de reaccién del ejemplo
12, se hicieron reaccionar en una primera fase 1 mol de
p;nonilfenol, 2 moles de formaldehido y 2 moles de N-amino-

etiletanolamina, y se retird luego el agua producida. 4l
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producto obtenido, amarillo parduseo y muy viscoso, se
afiadieron 20 moles de 6xido de etileno por mol de nonilfe-
z;ol, en lag condiciones del ejemplo 19. El producto finaly
que contenfa 2,6~big-( etanolaminoetilémiz}ometil)-4.-nonil-
fenol efoxilado, tenfa la forma de un lfguido amarillo par-
dusco poco viscosoe.

‘‘‘‘‘‘ ;Bn las mismas condiciones de reaccién del e jemplo
19, se hicieron reaccionar en una primera fase 1 mol de
p;nonilfenol, 2 moles de formaldehido y 2 moles de monoeta=
nolamina, y se eliminé el agua producida. A4l producto ob-—
tenido amarillo pdlido, muy viscoso, se agregaron luego

40 moles de dxido de etileno por mol de nonilfenql s en las
condiciones del ejemplo 1%, El prdducto final, que conte—
nfa 2,6~bis=( etanolaminomé til)=-4-nonilfenol etoxilade,

tenfa el aspecto de un 1fquido amarillo pdlido poco visco-
50.

EJEMPLO 6%

“Eﬁ las mismas condiciones:de reaceién del ejemplo
1%, se hick ron reaccionar en una primera fase 1 mol de
p:-nonilfenol, 2 moles de formaidehido y 2 moles de amoniaco.
Al producto, muy viscoso, Se afladieron luego 5 moles de
éxido de etileno, en las condiciones del ejemplo 12, y se
retird por destilaocién el agua produocids; ‘term:l.nadé la
destilacién, se afladieron otros 30 moles de §xido de etile-
ne. El producto smerillo pdlido, poco viscoso, as{ obte-
nido era el 2,6-bis~(aminometil)~4-nonilfenol etoxilado.
EJEMPLO T8

‘_ En les mismas condiciones de reacoiln del ejemplo
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12, se hizo reacoionar 1l mol de p-~nonilfenol con 2 moles

de dietanolamine y 2 moles de formaldehido, y se elimind

el agua producida. Al producto de reaccidén se agregasron
primero, como en el ejemplo 12, 30 moles de éxido de etile~
no jor mol de nonilfenol, se elevé después la temperatura

a 13020, y se agregaron 5 moles de §xido de proplleno por
mol de nonilfenol, & 3,5 kp/cm2 de presifm. El producto
obtenido era en su mayor parte 2,6-bis-(dietancleminometil)
=4=ponilfenocl etoxilado y propoxilado. '
EJEMPT.0 éﬁ

“L‘h”ﬁfértiendo de una pulpa de sulfato prehidrolizede,
se obtuvo celulosa alcalina por mercerizacién leminar del
modo usual, Se xantogené la celulosa alealina con disulfu-
ro de carbono al 39% durante 150 min. a 2720, y el xantoge—
neto de celulosa as{ obtenido se disolvié en hidrézido de
sodio, lo cual di6 una viscosa con 6,7% de celulosa y 5,9%
de NaOHs Al licor disolvente se agregl 3% de un modificador
como el que se define después, caloulado sobre el conteni-
do de oelulosa en la viscosa. Se filtr§ la viscosa, y se
remaduré hasta un punto de la sal de 7,9 (gemma = 46) ¥
una viscosidad de 60 SKF (ver Kurt Gotze, Chemiefasern, 3
ed., Springer, Berlin/heidelberg 196%, 43 h, pag. 1181);

se preoalenté a 4590, y se hild a través de una hilera de
1500 agujeros de 40 ym de didmetro, en un batio de hilatura
compuesto de 7% g de H2804 litro, T2 g de Zn304 litro y

140 g de NaSO, litro, a 5520 de temperatura. El filamento
que salfa de la hilera se hizo pasar al bafio de hilatura
por un tubo de 500 mm, de longitud y 12 mm. de didmetro.

La longitud del bafio de hilatura era de 730 mme Después
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del bafio, el filamento se alargé 109% en un bafio de estira-—
je con 30 g. de H2804 litro, y a 9540 de temperatura; pa- -
sado este baflo, se hiléghna velocidad de 45 m/mimuto. E1
filamento se sometié luego & ulterior manipulacién, se se-
¢b y toreid como de costumbre, para cbtener una seda de

1670 denier y un cordén con un torcide de S/% 4T2/472 vuel-
tas/m de 3800 denier. Como modificader se empled un modi-
ficador A de acuerdo oon la citada patente mfimero 3.558,336;
mientras los modificadores B-E son ejemplos de la inven—
oidn.

A. Producto de reaccibén de 1 mol de cresol, 2 mo-
lea de formaldehido y 2 moles de dietanolamina, con adi-
olén de 20 moles de dxido de etileno.

B. Producto de reacoién de 1 mol de nonilfeno, 2
moles de formaldehido y 2 moles de dietanolamina, con adi-
cién de 30 moles de 8xido de etileno (ver ejemplo 12).

C. Producto de reacoidn de 1 mol de nonilfehél, 2
moles de formaldehide y 2 moles de dipropanolamina, con
adicién de 35 moles de &xido de etileno (ver ejemplo 22).

D/ Producto de reaccién de- 1 mol de o,p-xilenoi;

1 mol de'formaldehido ¥ 1 mol de dietanolamina, con adi-
cibén de 20 moles de éxido de etileno (ver ejemplo 32).

E., Producto de reaccién de 1 mol de p-nonilfenol,

2 moles de formeldehido y 2 moles de dietanolemina, con
adicién de 30 moles de 6xido de etileno, y luego de 5 mo-
les de 6xido de propileno (ver ejemplo 7%2).

‘En seda y cordén de rayén elaborados con 1los modi-

ficadores citados y egste método de hilatura, se determind

la resistencia después de sercar el hilo durante tres horas
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a 105-1109C; los resultados se exponen en la tabla 1.

TABLA 1
Wodificador Reistencia = ééig 1670 denter Oordén 3800 do-
F'y 6,10 1?,05
B 6,49 17,60
¢ 6,28 17,42
D 6,40 17,36
E 6,45 17,50

De_los resultados se desprende que el empleo de
los modificadores segdn le invenoién (B-B), comparado con
el del modificador A de la citada pafente estadounidense,
constituye una positiva mejora de la resistencla, tanto
de la seda como del cordén.

En las muestras de cordén, la resistencia a la fa-
tiga se determind por los .métodos Firestone y Vibrator,
en iguales condiciones exteriores que la prueba de resis-
tencla, ILos resuliados se indican en unidades relativas,
respecto & la resistencia a la fatiga de cordones produci-
dos eon el modificador A = 100 (el valor més alto, la ma=-

yor resistencia a la fatiga)e.

TABLA 2
Prueba ﬁiiéé%éﬁe Prueba Vibrator
A, ~ 100 100
B. 120 114
Ce 121 106
D. 108 103

E. 115 112
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Es decir, que la resistencia a la fatige aumenta
es deoir, gueda mejorada asimismo empleando los modificado=
res de acuerdo oon la invenoién. En ciertod vasos, este
aumento alcanza 20% o més sobre el obtenido con modificador
4, lo oual pignifica un resu.‘l.;hado muy bueno. En los ense~
yos con el modificador E, ademds, al desairear la visco-
sa, se observd menos espuma y un tiempo de desaireacidn
nés reducido en comparacién con el modific ador B, que dea~
de el punto de vigta molecular se parece mucho al E,.
EJEMPIO Q¢
“A..una viscosa obtenida pertiendo de uns puipa de
sulfito con 0,53% de extracto (soluble en diclorometrane
+ soluble en etanol), con T7,0% de celulosa y 5,8% de
NaQH, se atiadieron 0,2 g por litro de viscosa de los com—
puestos A=-G precitados. La proporciln relativemente ele-
vada de extracto enturbia la viscosa inicial, con riesgo
de atascos er la hilera si no se agrega un aditiv o, Des-
pues de afiadir los compuestos A-G, donde A-E corresponde
a los modifiBadores del ejemplo 82, y F-G consisten en
loa compuestos de los ejemplos 49"y 52, respectivamente,
ge midif la transmisién de luz en wn colorfmetro Iumetrcm
modelo 402-E, y los resultados obtenidos se exponen en

la table %
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18
TABLA 3
Aditivo para w‘ﬁg-.”iransmisi6n de luz Sﬁ%
viscosa 4 horas después.de oras.después de
la adicién la adicidn
A 32 22
B. 80 76
C. 68 65
De 29 27
E. 80 71
E. 54 63
Ge 71 68
Ninguno § 11 10

..... . S . - PR - -

Los resultado muestran que es micho mayor le transg-
misidn de luz si se emplean los productos del invento.
EJEMPLO 10

B N N S R

Se preparf celulosa alcalina afladiendo a una pulpa
de sulfito sdlucién de hidréxido de sodio al 19%, como de
costumbre. Después de prensar, moler y premadurar la ce-
kulpsa alealina, se xantogené con disulfuro de carbono al
36%, calculado sobre la celulosa. El xantogenato de celu-
losa se disolvid en una soluoién de hidréxido de sodio que
tenfa un aditivo B (producido segun el ejemplo 12), lo
oual 4id una viscosa compuesta de 7,4% de celuloéa, 0,3%
de aditivo de viscosa (calculado sobre la celulossg) y 6,1%
de hidréxido de sodlo. ILa viscosa se filtré§ y se remadurd
hasta un punto de sal de S,é, ¥y se hiocieron ensayos de
hilatura en una méquina de hilatura Maurer de laboratorio.
La composicién del bafio de hilatura era de 140 g de dcido
sulfdirico, 240 g de sulfato de sodio y 18 g de sulfato de
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cinc por litro, y su temperatura, de 6020, Dol modo des-
orito se obtuvo seda de 300 denier con 40 filgmentos sim-
ples. COonforme a un método desarrollade por He Jomson y

S.0. Regestad (Svensk Papperstidning 67, 1964/24,990), se
deté¢rming el grado de opacidad en muestras de seda produ-
cldas de esté¢ modo, Ios resultados se exponen en la tabla

4o

TABIA 4
Aditivo pars v;acosam nnnnnnn Grado de opacidad(l)
- B S 6,9
Ninguno 12,2

T P - PR

(1) Reflactanoia en %, medida con el reflectéme-
tro Elrepho (& menor reﬂectaﬁc:l.a, menos opacidad)e

Los resultados muestran que la adicién de un adi-
ivo de viscosa segfn la invencién disminuye mucho el gra-
do de opacidad.
EJEMPLO 11

B L Ry

Con una solucién acuosa que contenfa 200 g/litro
de los modificadores A, B, P 0 G, se rociaron ldminag de
pulpa de sulfato prehidroliv;ado, hasta obtener una capa de
1 g de aditivo por kilogramo de pulpa. I&s ldminas se
ajustaron a 259C dd temperatura y 65% de humedad relativa
durante un dfa y su noche, se mercerizaron en una solucién
de NaOH al 10% y se xantogenaron con 2396 de 0S,, lo oual
di6 una viscosa con 9,2% de celulosa y T,5% de NaOH. ILa
filtrabilidad de le viscosa asf obtenida se determiné me-—
gin se desoeribe en Zellheming-Merkblatt III/6a/68. Ia
guperficlie del f£iltro era de 4 cma, ¥y como £iltro ﬂe.utili-
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z6 el Grycksbo mimero 702 para viscoss; la presidén aplicade
fue de 2 kp/om®. Uomo medide de la filtrabilidad se indiea

g = (2-V2) o (/50) %% | By

donde k es la viscosidad oon bola descendente, y Fy se ha~
1la de acuerdo con la ley normal de HermanséBredee (ver
Svensk Papperstidning 53/1955,p67). Cuanto mds alto es
Fgg» mejor es la filtrebilidad. He aquf los resultados

obtenidos:
Aditivo EEE
A, 958
B. 1210
3. 1125
Ge 1048
Ninguno 668

De los resultados se deduce que la capacidad de
filtracién de la viscosa mejora afladiendo los oompuestos
de la invenoién. Aun comparando con la adicién de un pro-
ducto de acuerdo con la citada patente estadounidense, se

consigue una gran mejora de la filtrabilidad.

N 0 T 4

TS sy
Se reivindica como objeto de esta patente de in-

vencién:

1.~ Perfeccionamientos en la produceién de celulo-

sa regenerada, segfn el procedimiento de la viscosa, ca=-

racterizados por hacer interventr en une fase arbitraria
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del proceso un sminometilfenol de férmula general

0(02 O)I) (C3H60) H

X Xy

dopde uno de los substituyentes Xl, 12 Yy X3 es un grupo
alquilo con 5 a 10 £tomos de carbono, o bien dos de los
substituyentes Xq, X2 Y X3 independientemente unos d?_ otros
gon un grupo alquile con 1 a 4 4tomos de carbomo, desig-
nando los restantes substituyentes independientemente unos

de otros wn grupo de una de las férmmlas

cnl on) 0(021140) (c HGO) n
- CH, - ¥ _’

6, H,. 0(Cc.H,0). (0,H.0) H

n, Hon, 0002t ?p3 3760)q5

n3 2n°(°zH4°) (o 1-160) H
- CH, - ¥

C 4H2n4_+1

//
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- 22 -

(C2H40)p5(03360) 453

2 - n\ /anHZnGO(02H4°)p6(c3n60)_qsﬂ
C, By, - X
575 \ , '
cn73-2n7°.(02340)p7(03ﬂ60?q7n

/(02340)%(03}160? %H
- u\ cin932n90(021i 4o)p9(c3neo? égn

- C n832n8'§~ 7

6. H
n) 5 284tk

- CH

donde Py, Ppy P3s Pyr B Dgo Pqs Dg ¥ Py, independiente~
mente unos de otros sob nimeros enteros de 1 a 30 y elegi~
dos de tal manera'que el nimero total de grupos 021140 en
la fdrmulg general sea de 10 a 70, ¥ prefeljiblemente de
20 & 505 qq, 4oy 939 Qg9 950 96 272 g T 89 independiente-
mente uno de otro son ndmeros enteros de 0 a 2, y elegidos
de tal manera que el nidmero total de grupos °3H6° en la
£érmla general sea de 0 & 7; ¥ 1y, n,, Nz, By, b5, g,
Ng, g, Ng ¥ nloindependientemente unos de otros designan
némeros enteros de 1 a 4.

2.~ Perfecolonamientos en la produccién de celulosa
regenerada segin la reivindicacién 1, caracterizados porque

el aminometilfenol alcoxilado tiene la férmula general
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g )
3 cInEs C1F

0(02340)1,1(031160) éln

)

Xy

donde uno de los substituyentes X, X, 6 X5 designa un
grupo alquilo con 5 a 12 4tomos de carbono y esta preferi-
blemente situado en posicién para con respecto al grupo
hidrdxilo genélico, y los dos substituyentes restantes,
independientemente unos de otros designan un grupo de una

de lag f£érmulas

cnlngnlo(czﬁ 40?1)2(03360? ‘izH

- CHy - X
| ¢. H, 0(C.H,0). (0.H.0) E
n,tom, 202140 1057607 3
cn_)’HZnSQ(02H40)P4(c3ﬂso)¢4g
- CH, - N .‘
On4H2n4+l

donde By, Poy Pz Y Py independientemente unos de otrom

on mimeros enteros de 2 a 25 y elegldos de tal manera gue
el nimero total de grupos CpoH,0 en la £6rmule general ses
de 20 & 505 gy, 41 U3 ¥ 9y independientemente unos de
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), cueren )
otros son mimeros enteros de O & 2 y elegidos de tal manera
que el mimero total de grupos C3Hz0 en la férmula general
sea de 0 a 7; ¥ ny, Ny, h3 vy, independientemente unos
de otros, son mimeros enteros de 1 a 3.

3«= Perfeccionamientos en la produccién de celulosa
regenerada segin las reivindicaciones 1 § 2, caracterizados

porque el aminometilfenol alvoxilado tiene la férmula ge-

neral
'(02340)p H
H(002H4 Cn£2n9(02H40?p23
¢, H, 0(C,H,0) H
H(OGZH4) na2n '2°4 Py

donde P1r Pos p3, p4 y p5, independientemente unos de otroa;
son mimeros enteros de 2 a 20 y elegidos de tal manera que
el mimero total de grupos CoHy0 en la férmla generdk sea
de 20 2 40; ynes 2 § 3.

4.~ Perfeccionamientos en la produccién de celulo-
sa regdénerada segin las reivindicaciones anteriores, carac-—
terizados porque el aminometilfenol se incorpora en una
proporeién de 0,01 a 5%, y preferiblemente de 0,05 a 3%
en peso, referido a la celulosa.

5.~ Perfeccionamientos en la produccién de celilo-
sa regenerada segin las reivindicaciones anteriores, eca~

terizados porque el aminometilfenol se incorpora como

aditivo de la viscosa a la celulosa, durante la merceriza~
c¢ién, a la aloalicelulosa o0 a la viscosa en una propor-

oién de 0,01 a 0,5%, y preferiblemente de 0,05 a 0,3 % en



10

15

-=- 403338 [l
18 xib-yyss

peso, referido a la celulosa.

6.~ Perfeccionamientos en la producoién de celulo-
sa regenerada segn lag reivindicaciones anteriores, carac—
terizados porque el aminometilfenol se incopora como un
modificador a le disolucién del xantogenato de celulosa o
2 la viscosa en una proporeién de 0,4 a 5,0 %, y preferi-
blemente de 0,6 a 3,0 % en peso, referido s ia celulosae.

7.~ Perfeccionamientos en la producoidén de celulo-
sa regenerada segun las reivindicaciones 1 a 3, caracteri=
zados pofque el aminometilfenol se incorpora al bafio de
hilatura del procedimiento, de manera que el contenido de
modificador en el bafio de hilatura sea de 5 a 2000 ppm.

8.~ Perfeccionamientos en la producoién de celulosa
regenerada, segin el procedimiento de la viscosa,

Esta memoria consta de veinte y oinco pdginas es-

crtias por una sola carea.

BarcEToNs, 3§ WAD 1972
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