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PROCEDIMIENTO PARA PREPARAR UNA CEILULOSA REGENERADA ACTIVADA

405084

SSolecitante VISCOSE DEVELOPMENT COMPANY LIMITED, entidaed inglesa,

residente en 185 London Road, Croydon, CR9 217,
Inglaterra.

Este invencién se relacionsa con un procedimiento
para preparer celulosa activada y, més especialmente, para
preparer méteriales intercambladores de iones.

En geﬁeral, un material intexrcambilador de lonss

congigte en un sustrato inerte en el cué.l'se introducen
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grupos quimicos ionizables que son normalmente de una na-
turaleza bdsica o dcide y que son capaces de ligar aniones o
cationes, respectivamente, mediante un proceso andlogo &

la formacién de sales. Dichos iones ligados pueden ger in-
tercamblados por iones diferentes cuando se cambia el am-
biente quimico del material,

Los materiales intercambiadores de iones basados
en sustratos de celulosa han sido preparados combinando un
compuesto adecuado que contiene un grupo quimico ionizable
con celulosa natural o regenerada. Sin embergo, los mate-
riales propuestos hasta el pressnte son costosos debido a
su costosa preparacién, y en adicién, poseen otros inconve
nientes. |

Un inconveniente particular de los materiales in
tercambiadores de iones propuestos hasta el presente, ba-
sados en celu;osa natural o regenerada, consiste en su 1li-
mitada capacidad de intercamblo para iones relativemente
grandes, por ejemplo, iones derivados de proteinas o car-
bohidratos. Ademés, los materiales anteriormente propuestos,
basados en celulose regenerads, pueden prepararse gatisfac-
toriamente solo en unas cuantas formas fisicas. Asi, por
ejemplo, surgen difiocultades & la horsa de preparar un me-
terial intercambiador dé lones a partir de celulosa que ha
sido regenerada en forma de una esponja.

Les condiciones de activacién tienden & provooar
la degradacidn de la estructure esponja y & producir una
distribucidn irregular del temefio de los poros asi como
una tendencia hacia la inestabilidad fisica. Igualmente,
la combinecidén entre la sustancie activante y la celulosa

regenerade, estd principalmente restringida a la superfi-
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ole de la celulosa. Dificultades similares surgen en 1&
activacidn de la celulose regenerada en otras formas fisi~
ecag, por ejemplo, peliculas.

El caracter fibroso de la ocelulosa natural ‘tam-
bién impone limitaciones fisices y restringe la gama de
aplicaclones en las cuales ﬁueden emplearse los materiales
intercambiadores de lones, basados en la misma, y hace que
dichos materiales sean inadecuados, por ejemplo, para la
extracolién de proteinas de efluentes residuales.

Ie presente invenoién proporcions un procedimien
t0 para la preparacién de une celulose regenereda activade,
en el cual se incorpora una susiancia quelse combina con
la celulosa y que contiens un componente activo antes de
la regeneraecidén final de la celulosa.

El procedimiento de la invencidén permite la ob-
teneibén de celuloses regeneradas activadas en una amplis
variedad de formas fisicas; incluyendo muchas que hasta el
presente han gido dificiles o imposibles de alcanzar. En
adicién, 18 celulosa regenerada activada se obtiene en ge~
neral de una forme relativamente econémice y tiene unas
superiores propiededes de absorcién y/o de intercambio de
ilones para los grandes iones. Ejemplos de grandes iones pg
e los cusles ha resultado ser adecuada en general la celu
losa regenerada sctivada, inoluyen los lones derivados de
proteinas, tales como enzimés y componentes de la sangre y
tejidos; carbohidratos, por ejemplo, polisacéridos carga-
dos, tales como mucopolisacdridos; dcidos nucleicos, por
ejemplo, dcidos ribonucléicos y &cidos deoxiribonucléicos;
colorsntes, por ejemplo, rojo congo; &cidos grasos; y com-

puestos de amonio cuaternaric.
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In prasente Invenoidn oe xiLr1mm anpooinimante &
la preparacién de maloriales Inlercuambludores do lones quo
comprenden celulosa activada y ¢l componente activo es, bor
lo tanto, preferiblemente, un grupo quimico lonizable tal
como &nteriormente se ha explicado. Ias sustancias adecua-~
das que pueden ser asociadas con la celulose pare formar ma
teriales intercambiadores de iones son de sobra conocidas en
la técnica. Pueden mencionarse, por ejemplo, compuestos que
contienen grupos amino, alquilamino, guanidino y amino cua-
temario, para la preparacién de materiales intercambiado=-
res de aniones, por ejemplo, cloruro de dietilaminoetilo,
oloruro de di(hidroxietil)aminoetilo, cloruro de dimetile
aminoetilo, 1=-(dietilamino)=-2,3-epoxipropanol, cloruro de
p-morfolinoetilo y sales de los mi=mmos; y los compuestos
que contienen grupos sulfo, fosfénico y carboxilico pare
loé materiales intercambiadores de cetiones, por ejemplo,
deido clorometano sulfénico, dcido cloroetano sulfénico y
1, 3~propanosultona.

Dentro del alcance de le presente invencién, es-—
t4n inclufdos también los compuestos que son conocidos por
unirse & la celulosa para formar materiales capaces de fi-
jar materiales biologicamente activos, tales como, por
ejemplo, enzimas (véase, por ejemplo, la Patente Briténica
No. 1.183.259) as{ como el empleo de tales compuestos. De
este modo, por ejemplo, la sustanciae activante puede ser
un compuesto que contiene grupos triazinilo pendientes. Con
preferencia, ademés de dicha sustancia activente, se utili-
z& una sustancie activante en la cual el componente active
es un grupo quimico ionizable.

Bn la mayor parte de 1los casos serd preferible

POOR
QUALITY
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reticular en algin grado la celulosa con el fin de obleuer
une. egtabilidad estructural sdiclonal.. Para egta finalided,
pueden emplearse cuslquiera de los agentes reticulantes co-
nocidos en la téenieca, incluyendo, por ejemplo, epiclorhi-
drina, diclorhidrina, dibromoetano, dicloroetano, 1,2,3,4-
diepoxibuteno, bisepoxi-—pmpiléte:p, etilenglicol~bisepoxi-
propilédter y 1,4-butanodiol-~bisepoxi-propiléter. Los agentes
reticulantes antes menclonados se utilizan en generel en so-
lucién alcalina, por ejemplo, hidrdéxido sbédico acuoso, es
también posible el empleo de otros agentes reticulantes qui-
micos, tales como aldehidos, por ejemplo, formaldehido, los
cuales se emplean en sgolucién acidica, Alternativamente,

la reticulacidén puede conseguirse figicamente mediante el
empleo de radizcién ionizente, tal como radiacién ultrevio-
leta, rayos gamma o reyos electrénicos, opcionalmente en
presencia de productos quimicos sensibvilizantes. La reticu-
lacién puede efectuarse o bien gimultaneamente con la incor
poracibén de las sustancias activantes, en cuyo caso las
sustancias activantes no deberdn interferir desde lusgo oon
la reticulacién (o viceversa), o bien puede reslizarse en
otra etapa del proceso de regeneracibén. En algunos casos,
seré ventajoso efectuar la reticulacién incluso despubs de
que la celulosa ha gido regenerada.

Ias propiedades del producto acabado dependerén
en algin grado del grado de reticulacién empleado, y.el
grado de reticulacién puede controlarse de acuerdo con las
propledades finales requeridas. 3in embargo, el grado de
reticulacién serd en general de 0,1 a 10 %, especialmente
de 1a 10 %, expresado en-téminos del peso de agente reti-

culanfe y del peso en seco de la celulosa regenerada, aunque
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puada por neoannrio hasbn nn 30 % oon ol . in da nhkenar

proploedades cupoolitlen, Vodird aprooloene qun el mivalo de

reticulacién elegido en cualquier caso dado dependerd del

grado de sustitucién y del grado de solubilidad del material

5. de celulosa. |

La presente invencién es especialmente apliocable

al proceso de la viscose pare la preperacién de celulose

regenerada y en une versidn espscialmente preferida de esta

invencién, se prepars une celulosa regenerada mediente las

10, siguientes etapas:

1. Preparacién de celulosa alcalina, Esta prepara-
cién puede realizarse mediante cualquier método adecuado in
cluyendo el empleo tradicional de la impregnacién de lémi-
nas de pulpa de madera en sosa cdustica, prensado de la so-

15. se cdustica en exceso y desintegracién de las l4minas para
formar grumos .de celulosa alcalina., En su lugar, la celulo-
ge elcalina puede preparerse mecliendo la celulosa natural
g un polvo e impregnando el polvo con una cantidéd 1imitada
de solucidén de sosa céustioa,

20. 2., Tratamiento con una sustancia éctivante, por ejem
plo, hidrocloruro de dietileclorometilamina y con un agente
reticulante tal como epiclorhidrina.

3. Tratamiento con sose cdustica.

4. Tratemiento con disulfuro de carbono.

25, 5. Disolueién del producto en una solucién de sosa
céustica.

6. Precipitascién en la forma requeride mediante un
método de regeneracién conocido, por ejemplo, mediante ia
acclén de calor; por medio de un écido; por tratamiento con

30. un electrolito fuerte caliente; o por tratamiento con un

POOR
QUALITY
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olectroldito fuerto meguldo por un doldo. Antew de la rege-
neraolén pueden afiadirse unc o més agentes de refuerzo y/o
materinles formadores de poros. Ejemplos de &gentes refor-
zadores incluyen oéfiamo, lino, algodén, hilo de viscosa,
nylon y poliéster. Como materieles formadorss de poros pue
den mencionarse el sulfate sbdico y el fosfato sédico.

Ie sustancia activante y/o el agente reticulsnte
pueden incorporarse en otras etapas antes de la regenera-
c¢ién, o el agente reticulante puede incorporarse después de
la regeneracién. Si se desea, pusden usarse mezclas de dos
6 més sustencies aotivantes y/o agentes reticulantes.

Ia eelulosa regenerada sotivada puede prepararse
de cualquier forma, segin sea necesarlo. Ejemplos de tales
formas incluyen un cuerpo poroso esponjoso, un cueIpo poro-
g0 rigido o semirigido, una pelicula, une ldmina, un cas-
quete, un filamento, un tubo o una varille (de cualquier
secclén deseada) o de una forme partioulada, teles como
perlas, grénulos o un polvo.

Adicionelmente, la celulosa pueds regenerarse si
se degea en o sobre un soporte que comprende un material
inerte, tal como, por ejemplo, una mesa porosa rigida de
un material cerdmico. De este modo, puede obtenerse una
congiderable variedad de formas fislcas, por ejémplo, e~
pacado para éolumnas. En su luger, y después de la regene—
recién, la celulosa puede incorporarse en una matriz o
soporte, el ocual estd preferiblemente formedo de un ma-
terial inerte, con el fin de obtener formas especiales de
egtructuras. Por ejemplo, pueds incorporarse una celulosa
regenereda activada, en forme particulada, en una bolsa o

recipiente poroso fabricedo & partir de un material inerte,
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0 en ol interior de un cartucho formado de material ineorte

¥ que tiene paredes extremas porosas.

La presente invencidén es también aplicable a la
preparacidn de celulose regenerads mediante métodos distin
tos a1l del proceso viscosa, por ejemplo, el proceso de cu-
proamonio y regeneracién dcida.

Los materiales intercambiadores de iones prepara-
dos de acuerdo con el proceso de la presente invencién, tle
nen la capacidad de absorber iones mds grandes que los posi
bles hasta el presente, y tienen unas capacidades de inter-
cambio relativemente elevadas para los grandes iones. En
consecuencia, los materiales pueden emplearse para una game
de iones ampliomente diferente. Ademés, el material inter-
cambiador de iones es dimensionalmente estable, en especial
sl estd parcialmente reticulado, y es relativamente resis-
tente & la desintegracién. ILa presente invencién proporcio-
na tembién por lo tanto un intercambiador de iones que in-
cluye un material intercambiador de iones éreparado de acuer
do con el proceso anterior.

Constituye une caracteristica de los materiales
preparados segin el proceso de esta invenocién, el que, de-
bido & que la sustancia activante se dispersa bien dentro
de la solucién de celulose cuando la régeneracién tiene lu-
gar, llega a distribuirse uniformemente por toda la celulo-
sa precipitada, al contrario de concentrarse principalmente
en le superficie de 12 celulosa,

Podrd apreciarse que la capacidad de intercambio
de iones éptima, para grandes moléculas, no es compatible
con un elevado grado de rigidez producido por una reticula-

cién extensiva, puesto que la reticulacién reduce el grado
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en ol ounl 1o suglunein sckivente se expone parn lou Clnus
de lInlorcamblo.

La celulosa regenerﬂda.achivuda tlene propledades
que se traducen en veniajas en otros campos distintos al de
intercambio de jones, y l& presente invencién no debe limi-
tarse, por lo tanto, al empleo de la celulosa regensrada
para los métodos de intercambio.de iones exclusivamente. Por
ejemplo, el material activado puede emplearée como un agen-
te anti-coagulante cuando se dializa la sangre.

A pesar de que la presente invencidn es especial-
mente aplicable a la preparacién de celulosa regenerads ac-—

tivada, puede emplearse también para la preparacién de de-

- rivafos de celulosa regenerade activada, por ejemplo, me-

tilcelulosa, etilcelulosa, hidroxietilcelulosa, etilhidro-
xietllecelulosa y alilcelulosa.

La cantidad de sustancia activante combinada con
la celulosa pusde ger de 20 a 80 % en peso (basadoren el
peso seco de la celulosa).

Los siguientes ejemplos ilustran la invenoidn:

EJEMPLO 1 ;

Celulose naturel, en forma de la pulpa de grado
de maceracidén o remojo, normalmente suministrada a la in-
dustria de la viscose, se smpapa 0 macera en una golucldén
de sosa cdustica al 18 % (p/v) y la pulpa macerada se es-—
curre y se prensae entonces con una relacidén de prensa de
3,3. Ia celulosa alcalina resultante, que comprende 27,5 %
de celulosa, 15,5 % de sosa cdustica y 57 % de agua, se
cizalla en un triturador con brazo en Z, para formar gru-
mos.

Se condicionan 363,5 g de los grumos de celulosa



5

10.

15.

20.

25.

30.

EO508E -

alealing a 5°C en un mezclador de brazo en 2 y se afiaden
2 loa grumos friom 58,3 g de hidroelorure da N,N-dlsetll-
2-clorvetilamina, Lo moase resultente se mezele durante 30
minutos a 5¢C, tras lo cual ge eleva la tempsraturs a 50eC
dejéndose avanzar 18 reaceién durante 60 minutos mds. Ia
temperatura se reducs entonces & 300C y a la masa de reac-
cién se afiaden 65 g de disulfuro de carbono. Ia reaceidén
de xantacidén obtenida se deja continuar durante 60 minutos
& 302C, proporecionando un dietilaminoetilo, (DEAE), xantato .
de celulosa que tiene un nimero gamma de 89. (Debe enten-
derse por aquellas personas espertas en la técnica, que el
nimero gamma proporciona una medida del grado de sustitu-
clén de la celulosa por grupos xantato).

Se produce una esponja de celulosa regenerade ac-—
tivada a partir del xantato de celulosa TEAE, como sigue:

Se afiaden 153,5 g de sosa cdustica al 18,8 % pAv
¥y 802 g de agua a 651,4 g del xantato para producir una so-
luoién de viscosa. A continuacién, se afiaden & la solucidn
51,5 g de fibra de algodén, como agente de refuerzo, y
5.500 g de N32804. 10320 (sel de Glauber), como sgente de
formador de poros, produciéndose une pasta. Le pasta se
extruye en pequeflos moldes eilindricos y se regenere enton-
ces en una soluclén de sulfato sédico a 95-1002C, siendo
la concentracién del sulfato séddico de 25 % p/v. Ia espon-
Jja resultante tenia una capacidad de intercambio de iones
(para pequefios iones, por ejemplo, C17) de 0,95 meq/gramo.

EJEMPLO 2

Se prepara en la forma descrita en el ejemplo 1
xantato de DEAE-celulosa y a partir del mismo se prepars

una solucién de viscosa medisnte tratamiento de 651,4 g
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del xantato con 385 g de solucidn de mose odusbian al 18, e

p/v ¥y 3.415.8 de agua. Ia solucldén deo viscosa se dlluye en—
tonces con agut en la proporoidn de 1 parﬁe de viscogsa por
5 partes de agua. Después de la dilucién, le viscosa se pul
5e veriza por medio de aire comprimido en el interior de una

solucién regenerante que comprende 0,5 % de dcido sulfdrico
y 10 % de sulfato sédico. La celulose se regenera con ello
en forma de un polvo fino (mella 200-400 B.S.S.) el cual

se lava para separar los subproductos, encontrdndose enton-

10. ces que tiene una capacidad de intercambio de iones de 1,13

meq/gremo.

BJEMPLO 3

Se prepara una solucidn de viscosa (DEAE-celulosa)
en la forma descrita en el ejemplo 2. A partir de la solu-

15. ¢ién se prepare una pelicula pesando 25 g de la viscosa so-
breruna bande je. metdlica de 38,7 em? Yy 6,35 mm de profun~
didad. La viscosa se esparce sobre la totalidad de la ban-
deja y se obtiene un espesqr‘uniforme de pelicula pasendo
sobre la superficie una cuchilla. Degpués de deshechar la

20, viscose en exceso, la pelicula se coagula sumergiendo la
bande je en sulfato aménico al 30 % durente 20 minutos. Ie
pelfcula coagulada se separa entonces de la bandeja y se
sunerge durente 20 minutos -en dcido sulflrico al 12 % para
ocompletar la regeneracién.

25. Después de lavarse para separar el dcido y sales
residuales, la pelicula se seca y se moltura, encontréndo-
se en la misma una capacldad de intercambio de iones de
1,09 meq/gremo.

’ EJEMPLO 4

30. Este ejemplo ilustra la xantecién y activacidn
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A 1.340 g de celulosa en polvo CEPO 55200 (pro-
ducida por Svenske Tremjol Sfabrikerma) contenida en un
mezclador de brazo en Z, se afiade una soluclén de 300 g de
soga cdustieca y 400 g de hidrocloruro de N,N-dietil-2=-clo-
roetilaming en 1.000 g de agua, seguido inmediatemente
después por 650 g de disulfuro de carbono. ILa masa se mez-
cla a 59C durante 30 minutos, tras lo cual l2 temperatura
se eleva a 3000 y se deja avenzar la reacclén durante 90
minutos méds a dicha temperatura.

El producto resultante de xantato de DEAE-~celu~
losa se elabore a una visocosz en la forma descrita en el
ejemplo 3 ¥y, & partir de la viscosa, se produce uns peliou-
la intercambiadora de lones, en la forma descrita en dicho
ejemplo. Ia capacidad de intercambio de iones de la peliou-
la, después de haberse secado y molido, es de 0,79 meq/g.

EJBEMPLO 5

Se prepara carboximetilcelulosa por reaccién de
celulosa natural con sosa céugtica y con Acido cloroacético
como agente activante., Se obtiene una solueién clara de visg
cosa a partir de le ocarboximetilcelulosa, dispersendo 100 g
de la celulosa en 2,500 g e una solucidn de sosa cdustice
el 17 % p/v, efladiendo 15 ml de disulfuro de carbono y tem-
boreando la masa resultante durante 2 horas y media a 2590,

Une poreién de la solucién de viscosa se regene-
ra en la forma descrite en el ejemplo 1, pare former une
esponja (capacidad de intercambio de iones, 0,46 meq/g) y
otra poroién se regenera en la forma descrita en el ejemplo
3y pvara formar una peliecula (capacidad de intercambio de

iones, 0,59 meq/g).
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LJEMPLO 6

A 134 g de polvo de celulosa CEPO 55200 (Svensks),
se afiade uns solucidén de 50 g de hidrocloruro de N,N~dietil~
2-clorcetilamina, 30 g de sose clustica, 0,2 g de epiclor-
hidrina y 100 g de agua. La mesa se mezcla durante 30 mi-
nutos a una temperature densac, se éleva entonces a une tem-
peratura de 502C durante 60 minutos més, obteniéndose una
DEAE-celulose reticulada.

La mezcla de reacoidn se enfrie & 300C y ge afia-
den 65 g de disulfuro de carbono pare inicisr la xantacién.
Le xantacién se continta durente 60 minutos a 302C .y el
producto se disuelve entonces para dar una solucidén de vis—
cosa, como e describe en el ejemplo 2, Ia regeneracién se
efectia entonces en la forma descrita en dicho ejemplo, pa-
re. obtener un polvo fino que tlene una capacidad de inter—
camblo de ilones de 1,14 meq/gz.

EJEMPLO 7

Se prepara una celulose regenerada activads en
polvo, en la forme descrita en el ejemplo 2. L& reticulacién
de la celulose se efectia tratendo 100 g del polvo en un
mezclador de brazo en % con un2 solucién de 2,5 g de epi-
clorhidrine, 30 g de sosa cdustica y 100 g de agua, Ia magsa
se eleva a 502C durante 20 minutoavy se lava antonces pare
liberarla de subproductos, obteniéndose une DEAO-celulosa
regenerada reticulade que tiene una capscided de intercam-
bio de iones de 1,11 meq/g.

EJEMPLO 8 |

Se dlsuelven 10 g de DEAE-celulose, producida en
la forma descrita en el ejemplo 1 (hasta la xantacién, pe-

ro no incluyéndola) en 100 ml de solucién de cuproamonio
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Shirly comercialmente disponible, con aglinoidn., La solu-

olén resultante se moldea & uns pélieulm, en 1a forma des-
crita en el ejemplo 3 y se regenera por tratamiento con
deido sulfirico, obteniéndose una pelfcula de celulosa rege
nerads activada que tiene une capacidad de interocambio de
iones de 1,0 meq/s.

EJEMPLO 9

Se prepare ung solucién de viscosa (DEAB-celulosa)
en la forma descrita en el sjemplo 2, y 12 solucién de vis-
cosa se satura, bajo vacio, con perlas esféricas cerdmicas
porosas Hydronyl LA 3032 de 6,3% mm. A continuacidn, se eli
mine el vacfo, se esocurre la viscosa en exceso y la DEAE-
calulose se regenera sobre el soporte poroso mediante tra-
temiento con 12,5 % de una solucién de sulfato sédioco/Ecido
sulfirico. Ia absorcidén de 1e DEAE-celulosa regenerada se-
ca es del 28,6 % en peso, basado en el peso en seco de las
perlas.

Los anteriores ejemplos ilustran, inter slia, la
variedad de formas fisicas en las cuales puede producirse
la celulosa regenerada activada, de acuerdo con la inven-
oién. Con el fin de demostrar la otra ventaja principal
del proceso segin esta invenoidn, se determinéd la capaci-
dad de intercambio para grandes iones de los productos de
clertos ejemplos, en la forma siguiente:

Cada intercambiador de iones se "precicla" en
forma conoocida. (El témmino "preciclacién" se refiere a
la téonica oonvencional de absorcién/desorcidén sucesivas
de iones, realizadas a un pH que continmamente aumenta).
Después de la "preciclacién", cada material intercambiador

se suspende en iO volimenes de 0.I.M. tampén de cloruro-
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tris o pl 8,35, se vierte on una columne (30 om x 1,% om) y
se lave con un tompén de clorurs-tris 0,01 M a pH 8,35 (apro-
ximadamente 1 litro de teampén) hasta que el pH y la conduc-
tividad del eluado de la columna son idénticos & los del
tampdn de partida.

A continuacidn, se agita una cantidad suficiente
del material intercambiador de iones (0,5 - 1,0 g de peso en
seco) con 700 - 800 mg de albimina de suero bovino en 75 ml
del mismo tampédn. A intérvalos, se extraen pequefias muestras
(1~3 m1), se centrifugan y el conienido en albimine se esti-
ma espectrofotome tricemente (280 nm).

El procedimiento de ensayo se realiza sobre el
polvo producido en el ejemplo 2, sobre las peliculas produ-
cidas en los ejemplos 3 y 4 ¥y éobre el material reticulado
producido en el ejemplo 7. Con el fin de proporcionar una
base comparative con los productos de la invencidén, el pro-
eediﬁiento se replte empleando Whatman DE-52 y une muestrea
de la celulosa naturel (DEAE) activada producida por las
etapas descritas en el ejemplo 1 hasta la xantacidén, pero
no incluyendo esta Ultima. Whatmen DE-52 es una celulosa na-
tural, retieulada, cristaline, mercerizada.

Los resﬁltados de las investigaciones se resumen
en la siguiente tabla, a partir de la cual es claramente
evidente las superiores propiededes de los productos obteni-
dos segin la invencién.

Material intercambiador de iones Gapaci%:g/ﬁe albimina

9)
Ejemplo 2 ' 928
Ejemplo 3 798
Ejemplo 4 480
Ejemplo 7 366
Whetman DE-52 313

Celulosa natural activada . 288
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NOTA

Nt vy o e M

Deserd ta suficientemente la naturaleza del invenw
to, asi como la manera de realizarse en la prédetica, debe
hacerse constar que las disposiciones anteriormente indica-
das son susceptibles de modificaciones de detalle en cuanto
no alteren su principio fundemental. También se hace cons-
tar qﬁe el invento corresponde & una solicitud de patenfe
presentada en Inglaterra con el n? 34.645/71 de 23 de julio
de 1.971, acogiéndose por lo tanto a los beneficios que con~
ceden los Convenlos Internacionales en vigor, siendo lo que
constituye le esencia del referido invento por 1o que se so-
licita Patente de Invenecidn per 20 afios en Espafia, sobre: .
PROCEDIMIENTO PARA PREPARAR UNA CELULOSA REGENERADA ACTIVADA;
caracterizédndose por lo siguiente:

1.- Procedimiento pare la preparacién de una celu-
1085 regeneradé éctivada, caracterizado porque comprende ine-
corporar, antes de la regeneracién final de la celulosa, una
sustanciga que se combina con la celulosa y que contiene un
componente activo.

2.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, cerac
terizado porque el componente activo comprende un grupo qui-
mico ionizable.

3.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 2, carag
terizado porque el grupo quimico lonizable comprende un
grupo amino, alquilemino, amino cuatermario o guanidino.

4.~ Procedimiento segin la reivindicacién 2, carec
terizado porque la sustancia activante comprende cloruro de
dietilaminoetilo, cloruro de di(hidroxietil)aminoetilo, clo-
ruro de dimetilaminoetilo, 1-(dietilamino)-2,3-epoxipropa-

nol 6 cloruro de p-morfolinocetilo, o una sal de los mismos.
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5.~ Procedimiento segmin la relvindicacidén 2, oa-

recterizado porgue el grupo quimloco ioniﬁable comprende un
grupo sulfo, fosfdénlico o carboxilo.

6.~ Procedimiento segin la reivindicaecién 2, ca-
racterizado porque la sustancia activante comprende édcido
clorometanosulfénico, dcido cloroetanosulfénico ¢ 1,3-pro-
panosultona.

7.~ Procedimiento segin la relvindicecién 1, ca-
racterizado porque la sustancia activante contiene uno o
més grupos triazinilo pendientes.

8.~ Procedimiento segin cualquiera de las reivin-

dicaciones 1 a 7, caracterizado porque se efectis la reti-

culacidén de la celulosa.

9.~ Procedimiento segun la reivindicacién 8, ca-
recterizado porque la reticulacidn se efectia por medio de
un agente reticulante quimico.

10.- Procedimiento segin la reivindicacién 9, oca-
racterizado porque el agente reticulante comprende eplclor—
hidrina, diclorhidrina, dibromoeteno, dicloroetano, 1,2-
3,4-diepoxibutano, bisepoxipropiléter, etilenglicol-bis-
epoxipropiléter o 1,4-butanodiol~bisepoxipropiléter, o
formaldehido.

11+~ Procedimiento segin la reivindicacién 8, ca-
racterizado porque la reticulacién se efsctiia por medio de
una rediacién ionizante.

12.- Procedimiento segin cualquiera de las reivin
diocaciones 8 a 11, caracterizado porque la reticulacién se
efectia simultaneamente con ia incorporeocidén de la sustan=-
cia activante.

13.~ Procedimiento segﬁn cualquiera de las reivin
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dioﬁoionos 8 a 11, carnclerlzudo powrque iu re Llonlnofdn
se efecida después de la regeneracldn final de la celulo-
88,

14.~ Procedimiento segin cuslquiere de las reivin
dicaciones 8 a 13, caracterizado porque la celulos2 se re-
tioula en un grado de 0,1 a 10 %.

15.- Procedimiento segin cualquiere de las reivin
dicaciones anteriores, caracterizado porque comprende pre-
parar una celulose alcalina, tratar ésta con la sustancie
aotivante y disulfuro de carbono, disolver el material asi
obtenido en une soluciédn dé sosa cdustica y regenerar la
celulosa para produclr un precipitado que comprende celulosa
regenerads aoctivada.

16.~ Procedimiento segin la reivindicecién 15,
excepto cuando depende de la reivindicacién 13, caracteriza
do porque la rgticulacién se efectia antes de la adicién
del dlsulfuro de ocarbono.

17.- Procedimiento segin cualquiera de las reivin
dicaciones anteriores, caracterizado porque se combina con
la celulose una centidad de 20 a 80 % en peso de la sus~
tancia activante (basado en el peso en seco de la celulosa).

18.~ Procedimiento segin cualquiera de las reivin
dicaciones anterlores, ceracterizado porgue se utiliza‘ce-
lulose misma,

19.~ Procedimiento segin cualquiera de las reivin
dioaciones 1 a 17, caracterizado porgue se emplea un deri-
vado de celulosa, ‘

20.~ Procedimiento segin la reivindicacién 19,
caracterizado porque el derivado de celulosa es metilcelu-

losa, etlleelulosa, hidroxietilcelulosa, etilhidroxietil~
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celulosa, o eslilcelulose.

21.~ Procedimiento segin cualquiere de las reivin
dicaciones anteriores, caracterizado porque la regeneraocidn
se efectia por la acoién de calor.

22.= Procedimiento segin cualquiera de las reivin
dicaciones 1 & 20, caraoterizado porque la regeneracidén se
efectia por tratamiento con un electrolito fuerte en ocombi-
‘nacién con un tratemiento acidico o témmico.

23.~ Procedimiento segin cuaslquiera de las reivin
dicaciones 1 & 20, caracterizado porque la regeneracién se
efectia por medio de un 4ecido.

24 .- Procedimiento para preparar una celulose re-—
generada activada, tal y como gueda sustancialmente descrito
en la presente Memoria,

Este Memorie oonsta de 19 hojas escritas a médqui-
na por ung sgole cara,

Medrid, ~#& SET, 1972
VISCOSE DEVELOPMENT COMPANY LIMITED.

S s Klimador L Goota Forndrklux
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