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Ia invencidén se refiere a un procedimiento pars -
la namnfactursa de viseosa a partir de ung materia prina que
contiene celulosa. Es sabido bien gue la rreparecidn de 1a
solucidn para hilar o eolar (viscosas) en la menufactura de
fibras o pelfculas de viscosa se efectian convencionglmente
de la maners siguientes

te~Ia pulpa atilizeds como materia prima es macew
rada ya sez como lémina o como lacheds con una solncidén de
NaOH al 17-22%.

2.~ El exceso de licor de mecerscién se eliming —
prensendo de manera que lg celulosa alcalina resultante con
tiene de 30 s 35¢ de celulosa; su contenido de NaOH es en—
tonces de 15 a 174«

3.= Ia celulosz alcalina se desgarra ¥y Se afieja a
entre 20 y 60¢ hasta gque se reduce el tamaiio molecular de -
la celulose gl nivel deseadn. Entre més glta es la tempera~
tura, mde rdpido es el proceso de despolimerigecidn. La reag
&ién puede ser aceloradas usando oxidentes o c¢atalizadores,
como por ejemple perdxidos, iones de cobalito, manganess y -
asi sucesivauente.

4.~ Ia celulosa alealina afiejada es xanbada con =~
una cantidad de disulfurc de carbono que depende del produg
to que se veya a menufacturare. Las porciones ussdes con més
frecuencia son las siguientes: para fibras cortas y pelfeu~
les de 28 a 354 de la contldad de celulosa en la celulosa ~
alcelina para £ibras cortes de tipo de "alto médulo en Mime
do" considerablemente més, pera fibras polindsicas hasta de
50 a 60%; para hilazss de filamentos de 32 a 403 para cuer-
das do roydén més de 36%.

5.~ EL xentato se disuelve en solucién de NaOH, eu
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ya cantidad y concentracidn se elige de maners que la splu=-
eién prepsrada, la viccosa, adguiera la composicidn desea—
da; celulosa de 4 a 107 y Ra0H de 2.5 a 8%, dependiendo del
producto que se vaya a nanufacturar.

6.~ la viscosa se madura y se filtra una o varias
veces yo sen durante o después de la madurscidn y se hila pa
ra obtenar fibras o se cuels pars hacer pelicules. Una con=-
Metdn para gue tonga buenss corncioristicns de hilade es ~
que la filtrabilidad de le viscosa gpe 8s vava a hilor sea
buana.

Ia propicdades del producto de viscosa final dew—
penden de clertos nimeros de factores diferentes. lLas carag
teristicas Qe resistencia de las fibras y las peliculas son
tal vez mds influidas por el procedimiento de hilar y colar.
Un factor notsble e8 también 1a cantided de carbohidratos -
de bajo peso molecular en la celulosa alcalinag que se vaya
a xanter, puesto que el material de estz clase ejerce un
efecto perturbador sobre la preparacién y el hilado de la -
viscosa y tembién sobre muchas propiedades del producto fi-
pale.

Por esta razén el fabricante de productos de visco
8a debe preferiy utllizer como materia prima pulpa que con-
tenga un minimo de materinl des hajo peso wolecular, es dee
¢ir, pulpa con un conienido muy alio de celulosa alfa. Sin
enbargo, los costos de produceidn de la pulpra de esta clese
son considerscbles y esto a su vez hace nencs provechosa ls
manufactura del producto de viseosa.

Sin embargo, el grado de refinacién de la pulpe -
usoda como materis prima no tiene efecto decisivo sobre la
cantidad de material de bajo peso moleculor en la celulosa
alealina aflejeda. De hecho, cuando menos la mitad del mate
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rigl de bzjo peso moleculsy de la pulpa se ¢limina darante
las primeraé etapas del proocsdimliento de hseer viscosa, ds
mageracién y de prensado. Sin embargo, al efiejar la celulg
sa plealina, las moléculas de glfa-celulosa, el componente
5e principal de 1la pulpa, se dividen hasta un nivel edecuado
- para hilar ¥ el producto final, 2l mismo tiempo que materlal nue
vo de bajo peso molecular, se formean hasta un grado marca—
do. Une menera adecuads de expresar la cantidad de cos g~
terial de bajo peso moleculsr es la solubilided en una so—-
10. lucién de FaOH al 10% (Sm). El ejemplo siguiente ds una -
jdea del afecto de macerar y aflejar sobre la cantidad de -
bajo peso molecular en la celuloss =lcalina.
Ia pulpa original fué pulpa da sulfito de conife~
ras con un contenido de alfa-celulosa de 90.8%, una viscosi
5. ded de 19 oP, S44 11.1¢ ¥y una pérdida de maceracidn ds 6.1%.

510 |
(caloulado sobre el peso ds la pulps original).
Celulosa alealing, inmediatenents

después de macerar y prensar 2.8
20. Celulosa alealins afiejada,
24 horas a 25¢ O 5e4%
Celulosa alealina afisjods,
48 horas a 252 C 6.6%
Celulosa alealine efiejedsa,
25. 72 horas a 252 C 9.1%

Sin embarbo, el material de bajo peso molecular -~
de la celulosa alecaling es dafiino no solamente para las «
propiedades del producto de viscosa final, sino que interfig
re tembién con le xantacién de la celulosa alealina de cads

30. na larcan. Hata donde se sabe, el material de earbohidrato -
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de cadena corta de esia clase reacclona & uns veloeidad con
eiderable entc mis alta con el disulfurc de esrbono que la
celulosa slealina de cadens luarga y en conSeguencis permorig
ce dlaponible una cantidad corresporndientemente menor de at
sulfuroe de carbono p-ra este dltimo materisl,

Adendés de la resccidén prineipal, le xentecidn de
los carbohidrates, el disulfuro de earbono tSe consune tomee
bién nor reacciones secundariss, es decir, nor rescclones -~
con el XaOH presente en la celulosa sloelina. Se calcula que
bajo condiclones ordinariass de xantacidn ectes reacciones -
seci:ndarias consumen por lo gencral de 25 a 351 por peso de
1la cantidad de €5, que se sfiade.

Ios costos de materia prima més grandes comprendi
dos en la manufactura de rroductos de viscosa son lo que —-

proceden de la pulps, &l disulfurc de carbono ¥ el hidréxi-

do de godlo. Ioe fabricantes de productos de viscosa conside
ren que la relscidn entre NeOH y celuloss en la viscosa es |
uno de los foctores més im-ortantes gue influye en el COS——
4o de produccidn de los productos de .viscosa. Esto es el =~
resultado parcisl de que, ademés del costo procedente del =
consuno de NaGH, ol consumod de dcido sulfirico en el hilado
es direciamente proporcionsl al contenido de NeOH de la vis
cosgas. S1, on o procsdiniento de viscosa convancional, se usa
197 de licor de naceracidn en la manufacturs de viscosa que
contenza 9% de celulosz, no puede alernzarse un contenido de
KaOR de menos de 4.87, aln cuendo el xantato se dlauslve en
agua purae La relscidn de NadH/colulosa serd entonces de aproxi
madanente 0453 a 0.54. :

En aflos reclentes, la industria ha logrado, en $ér
ninos generales, convertir varlos rrocedimientos intermiten
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tes en procedimientos de trebajo continuo. Como regla, désto
se relacions econ uns reduccisn en los tismpos de resceidn -~
con vistes g obbtener una capacidad de produccidn suficlente
mente srande con maguinsria de tenafio pequefic. En le mayor
S parte de los casos, es prictico elever lz temperaturs de —
reaccidn y de esta menera se reduce el tlempo de reaccidn.
Hasta ghore ha resultado imposible convertir con éxito el ~
procedimiento de viscosz pers une operacidn continua, pues-
0 que la elevacidén de la tesmverstura de xmniecidn gumenta
10. 1z veloeidad de las reacclones secundariss que conSumen =
CS, nés que la reaceidén prineipal, em decir la formacidn —
del xaniato da celulosz. De acuerdo con la anterior debe —-
considersrse 308¢K como lo tempersturs méxima en la xanteeidn
convencionsl.
15. La invencidn qus se presentari shora tiene como =~
fin eliminer las desventajes arriba mencionadag. _
De scuerdo con la invencidn se provee un procedi-
miento pere la febricacién de viscose, en el cusl la celulp
gz aleslire envejecidn se sonmete, antss de la xsntacidn, =
20. gl menos un tratemiento de maceracidn y prensado en el cual
uma solucién mcuosa de NslH, 2 una eoncentrecidn inferdor el
15% en peso se usa para al menog una maceracién, las cuales
operaciones de remmcerzeién y prensedo reducen la centidad
de FaOH pere rroducir una segunda celuloss alezlina con mna
254 relscién ponderal de NaOW a la celulosa de 0.5 o menos, di-
che segunda celvlosa aleslina se xenta con dilsulfuxo de car
bono, ¥y el xentoto resultante se disuelve en solucidn de —
NeOH diin{da o agua pars proporcionar la viscoss.
Ia primera mecerzeidn de la celulosa alealina en~

30. vejecida se puede realizer con una solucién ecuosa de NalH
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2 una eoncantrreidn el 10~127 en peso.

Ia cantidad de disulfuro del carbono, uoeda en la
operseidn de zentacldn en la fabricecidn de viscosa psrs f1
bras y pelfculas de reydn puede estar comprendida por l1a ga

Ge ma del 14 gl 25753 dpera filanentos de royén y fibras de rayén
dsl tipo de elevado mddulo en hidmedo, menos del 327; parg. -
corddn de raydn menos del 3%'; ¥y pera fibras polindeicas, =e
nos del 40%, basado oobre el nemo de la celulosa en la celn
losa alealina & xantera

10 Ia xontacidn se ofestda con rreforencia a ung tem
peratura supsrior a 3082K, por sjemplo dentro Ge la gema de
308 a 3139%, y con preferencia dursnte un perfodo de tiempo
inferior a 40 ninutoss

Rl xuniato sa pueds disolver en agus o solucién -

15. acuosa de NaOH, ners proporcionsr unma viscoss con una rele-
oidn ponderal de Ne n celulosa de 0,5 o menos, E1 xentato -~
se puede (isolver en sgua o solucidn scuoee de NalH, para pro
porcionsy una visecosa con un relacidn ponderal de NaOH, a ce
luloes dentro de la zama de 0,35 & 0,45. La preparacidn de

20. la viscona se realiza referentemente comd un proecediriento
continuo.

De acuerdo con &l principlo de la invencidn, el vro
cedimiento puede ser el signiente. Despuéds de envejecerla,
1a celulosa alemlina se remamcern con una solucldn acuoss de

25. ¥eON. La concentracidn del licor do remsceracidn es inferior
8l 15¢ en peso. Después del prensaedo, la segunds celulosa al
celina contiene un 10-157 de NaOH en peso, segin la concen-
trncidn del licor de remacerseidn, ¥y su relecidn ponderal -
del 4lcsll s 1z celulosa estd dentro de la gema de 0,30 a

30 0,50. Con mires el resultado final, un 10-12% es la concen~
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trecidn mds conveniente del licor de remmeerscidn, ya que a esta
concentracidn la solucidn de HalH ticne su potencia mixima
pera disolver e hincher. Simultdneamente se aprovecha el he
cho de ser el contenido de NaOH libre en la celulosa alcali

5e na & xantar menor gue €1 en los procedimientos convencionales
para fabricsr viscosa razdén por la cual se reduce también en
la xantecidn el consumo de disunlfuro de carbono por lss resg
ciones secundarias ¢on el ¥aOH.

Después de la segunda operzcidn de mescerscidn pren

10. gafo le celuloss slceline se desmenmza y Se pueds entar en
tonces con una cantidad de disulfuro de carbono inferior a
la normal por ejemplo un 14-26% para fibras y pelicules de
raydén menos del 32% para filamentos de rayén y fibras de ra
yén del tipo de elevado médulo en himedo, menos del 46,-”» ra-

15. re fibras polinésicas y menos del 35% psra corddn de raydn.
Ello es practicable porgue la celulosa sleslina contiene mu
cho menos materisl de bajo peso molecmlar y RaOH que lo — -~
usual, por comsiguiente las reacciones con estos compuestos
consumen considerablexente menos disulfuro de carbone que

20, en procedimientos convencionsles.

Desde luego, cantidedes de disulfuro de carbono -
squivalentes a las usadaes en procedimientos convencionslies
con apliczbles en el procediniento inventado, vexro ello se-
ria antiecondmico.

25. Si entes de la xgntzeidn, la celuloss elenlina se
remacera con solucidn de TaOH al 107 el contenido de NeOH de
la celulosa alecalina a xantar es del 11¢£ asproximadsuente. Se
ha ecomprobado que en tal caso la Solubilidsd del xantato es
sumagnente buena, de modo que si se usa una legia disolvente

30. muy dilufda, se puede febricar una viscosa de buena filtrabi



5e

10.

15.

20.

25.

-g-

lidad con un contanido de NaOH de s8élo un poco més del 3,
pero d¢ste puede variar dentro de la pama del 3.0 &l 4¢5% -
cuando el contenldo de celulosa es del 9~104. Ia relacidn -
pondorzl del HeDH s la celulosa es entonced no superior a 0.5
con preferencia inferior a 0.45 pero puede gexr de tan sélo
0+35. Cuando se usa en la viscosa una relacién NeOH o celu=
losa reducidme, 88 8 veces conveniente usaor en la xantaoidn
més disulfuro de carbono que lo mencionsdo en lo que vrece-
de.

Dado que la proporcidn de las rescciones secunde~
ries 8 mucho menor que la usuel, debido a2l bsjo contenido
de materisl de bajo peso molecular y NaOM en la celulosa al
caline, la temperatura de la xsntacidén se puede sumentar a
mis de la gama de 298-3089K que corrientecente se aplica, -
por ejemplo hasta 3538K con preferencia hasta la gema de 318~
3289K, ein que sumente excesivanente la rroporcidn de dlsul
furo de carbono consumide por las reasciones secun;iarias. -
Por ello, se pusds acortar el tiempo de la xantacidn, por -
sjeuplo a 20-40 minutos, lo que fgeilita la realizzcidn en
forma oontinua de todo el procedimiento para la fabricacidn
de viscosa.

El procedimiento de viscosa puede convertirse a -~
un procedimiento continuo de maners tal gque le pulps de la
cugl 2e hace la viscosa 8e alimenta como un flujo continuo
0 una bands continua g una serie de recipientes de reaccidn
¥y dispositivos sucesivos, en cada uno de los cuales ocarre
uno o més de los tratazientos de la prevaracidn de le visco
8a y el material después de pasar continusmente a través del
equico habréd pasado sn el oxden correcto ya sea a través de
todes o algunas de las etapss de manufactura de viscosa,
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A continuacién se prosenten slgomos ejemplos de la
aplicacidn del método de conformidad con la presente inven~
cién,

BJEHMELO T.

Se macerdffmestras simileres de pulpa al sulfito
de conf{feras, con un countenido de /eeluloss de 90.8% y una
viscosided de 19¢P, como hojas de 2982K, exactamente de la
misme meneras con ung solueidén de ReoH de 197 ¥y se prensd de
tal menera que la celulosa elcalina contenfa 30.5% de celu~
losa, ¥ 15.7% de NaOH. Todas las muestirss se silejaron sin -
desgarrar las hojas 4 nuestras para 60 horas y dos muestras
para T2 horas a 298¢k, y dos muestras restentes & 33392X duran
te 3 horas y 3 hores y medlas, respectivasents. Ias primeras
cuatro muestras fueron xantadss sin remsceracidén, uszndo una
cantidad de 29, 26, 23 y 20t de disulfuro de carbono ealeu~
ledo sobre la cantidad de celulosa en la celulosa alcalina.
Todas las otras muesiras fusron remscerades antes de la xsn
teoidén y se vsdé uns solueidn de NeCH el 104 para esta macera
cidn. La segunda maceracidn de 1z muestrz 8 fue uns macera~
alén en lechado, mientram gue los otros casos de 1a segunda
maceraeidn se efectuerdn como maceracidn en hoja. Despuds de
1a segunda maceracidn, las muestras fuerdn Frensades, de mg
ners que la composicidén de la celulosa agleslina fue de 32.3¢
de celulosa ¥ 11.27% de NaOH. BEn l2 xantacién, se usé disulfm
ro de carbono de la monersa siguientes nuesira 5, 28%; mues=-
tra 6, 164; muestra 7, 18%; y muestra 8, 20f;. la xentscidn
Be llevé a cobo a 298¢K durante 150 minutos. Después de 1a
xanteeidn, el xantato de celulosa se disolvié en todes loa

- ceso8 & 293¢K en una solucidn de NelH con una concentracidn

¥ una cantidad que se eligieron pars que le viscosa resulian

te contuviera 9% de celulosa y 5% de NaOH. Una novena muesira
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de la misma pulpa se macerd de la misme manera con la excep
cidn de que se afiadid 0,5 mg/litros de cobelto como CoCL, —
gl primer licor de mageracidn. La viscoss se preperd sxacts
mente de la mismg msnera que les muestras 5 y 8, con excep~
cidn de que 1la temperaturs de afiejaniento fue de 323X y el
tiempo de afiejemiento de una hors. Después de 18 horas de
madurer, la viscosidad de las viscosazs se determind por el
nétodo de 1a cafda de 12 bolae familisr en la tecnolopfo d=
la viscosa y la filtrabilided se valoxd sobre la buse del
valor de taponewmiento, K&. Con ¢l dispositivo de filtrmndo y
8l material de filtro que se aplicardn en la pruebe y con una
composicidén de viscosa de 9% de celulosa y 5% de NaOH y una
viscosidad de 40 a 60 segundos, pudo determinarse lg filtra
- ~bilidad por medio de la eséala slguientes
Xy 300 o menos, excelente filtrabilidad
K, 300-500, buena filtrabilided
K, 500-800 filtrabilided media,
X, 800 0 més, poca filtrabilidad.

Los resultndos se han coydlade en la Tadla 1.

24818 Y
Hues  Nim, de Afiejamiento Xantacidn Viscosa
tra Hacerg
clon.

Tenp.2X Tiem (3 Temp. Tiem Visco N1
po 2 po — sided tra
horasc % 9% min. sege Dbili

dads
Ky
250

238 60 29 298 150 42

298 60 26 298 150 45 610
296 © 60 23 298 150 56 1220
298 60 20 298 180 89 4520
298 T2 20 298 150 43 240

A B FY R | R
[, ST S ™ §
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(Tebla I, continuacidn).

& 2 298 72 1% 298 150 54 540
2 333 3 18 208 ° 150 64 450
8 2 333 3.5 20 298 150 49 510
5. g 2 323 1 20 238 150 88 530
Bjemplo 2. ’
Se nacerd 7 muestras similsres de pulpa al sulfito
de madera de zbedul, con un contenido de <~celulosa de 90.2%
y unz viscosided de 18¢P, como hojas o- 2989K, exmctamente de
10. 1z m=isma maners, con unz solueldén de FeOH de 194 ¥ o 168 = =

prensd de tal manera gue la celulosa elcalina contenia 31.4%
de celulosa y 15.6 de NaOH. Todas las muesiras se allejaron =
sin desgarrar, 5 muestres durente 43 horss 2 298¢K y 2 nmues-
tras durante dos horas y media = 3332K. las muestras w2y
' 15 3 fueron xontadas sin vemaceracidn, usando 28, 24 y 22¢ de
esz, caleuledo sobre la cantidad de celulosa en im celuloss
alealina. Todas lsa otrns musstras fueron remaceradss después
de la xantacidn, usando una solucién de NaOH al {0f. Después
de prensar la celulosa alcaling contenfa 32.9% y 11.4% de ~=
20. F¥o0H. Bn la xenbacién se usé disulfuro de carbono de la mane
ra signiente: muestra §, 22¢; muestra 5, 2073 mmestra 6, 2273
nuestra 7, 207. En $odos los casos 1s xrntacidn se efectus a
298¢ durante 150 minutos. El xantato se disolvié en eada oz
so a 293¢K en una solucidn de NeOH de una concentracidn y en
25, wna cantidad que se eligieron como para que la viscosa resul
tonte contuvierz 8.8%4 de eelulosa y 5 de NaOH. Después de ~
18 hored de madurar, la viscosidad de lms viscosas se determi
nd por el nmétodo de la cafda ds la bola y la filirebilidad se
velord sobre la bese del valor de taponaniento K . Ios resul
I0e tados se wmplleron en lg Tabla 2.
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TABLA 2
Hues FEim. de :
tra Reggre- Afisjamiento antacion Viscosa
Temp.oK Tiempo (3, Temp, Tiem. Vis Pilira
horas % 9x PO . cosl cion
*  noin. dad
881
1 1 298 48 28 298 150 54 450
2 1 298 48 24 298 150 64 1240
3 1 268 48 22 298 150 9 3170
4 2 298 48 22 298 150 8 410
5 2 298 48 20 298 150 87 640
6 2 333 21/2 22 298 150 67 360
1 2 333 21/2 20 298 150 65 490
RIEAPID

Se macerardn 4 muestras similares de pulpa al sulfito
de coniferas mencionades en el Bjemplo 1 como hojas a 2089K con
una solucidn de NaOH, al 19% las muestras 1y 2 durente 60 minu
tos Bin afiedir catalizador, les missiras 3 y 4 durante 15 mimn
tos oon unz lejia que contenfa 0.5 mg/litro de cobalto como -
CoCl,e Todas las muestras fueron prensadas como en el ejemplo
1, las muestras 1 y 2 se sfiejaron a 3332K durante 80 minutos.
Las muestras 2, 3 y 4 se nmaceraron entonces con una solucidn =
de NaOH al 10%, la muesira 2 durante 60 rdnutos, lss muestras
3 y 4 durante 15 minutos y Se prenssron como en el ejemplo 1.
Se usé disulfuro de carbono en la xantacidén de la manera 8i=-
guiante: muestra 1, 28%4; muestra 2, 1843 muesira 3, 24f3 y —
mestra 4, 2073+ Bn todos los casos la temperaturz de xantacién
fue de 323¢2K y el tienpo de mantacidn de 25 minutos. lLa visco
ga preparada contonia 9% de celulosa y 5% de NaOH. Ios resul~
tados se compllan en la Tabla 3.

ooo/--o



Fmes Macers Hecers
tra  cion ¥ sfejamiento ciom YI  Xantueién Viscose

Tiempo Temp. Tiem Ticmpo 082 Temp, Tiem Visco PRil-
min. 8,k po po . sidad trdd
cdn. min. % ¢ min. BSegs lidal

o

60 33 10 - 28 323 25 64 15000
&0 333 180 60 18 323 25 66 330
15 123 8 1% 24 323 25 38 280
15 323 8 15 20 323 25 32 360

LR VR -

19;'; Bstos resultados indican que despnés de ung sola ma
ceraeldn, no puede obienerse una viscosa de £4ltrabilidad =~ =
gseeptable con une xantacidn a alta temperaturs, aln cuando se
utilice une cantidad normal de disulfuro de carbono, mientras
que después de la doble macerzcidn esto e3 practicsble, alin -

15. cutndo se use une cantidsd de disulfure de carbono mucho menor.
En las pruebes 3 y 4 el tiempo totel a partir de la priwera -
macerseidn hasta el fin de la xantacidn fue de solazente 150
minutes. Por esto puede.. llegerse a la conclusién de gue ha—
ciendo la manufectura de la viscosa continuva yuede ohténersa

20. una eapseidad de produccidn considerable alinm con una maguing-
ria de temaio relastivemente peguefio.

EJENITO &4
Se macerzron 4 nucsires sirdlares de pulpas el sul-~
fito de coniferas comc la mencionada en el Ejemplo 1, como ho

25. Jjas a 298¢K con una solucidn de NalH gl 194, tras de lo cual
las hojes se prensaron como en el ejemplo 1, se sHejoron & «
2989K durante 72 hores, se mecermron con solucidén de NeOH al
107 y se prensaron como en el Ejemplo 1. Pero las muestras fue
ron xentades con disulfurc de carbono ml 247 a 2989K durante

30. 150 minutos. Ios xantatos se disolvieron en uns cantidad tal
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de solucién de NaOR o agua como rara dar un contenido de celu
losa de 8.7 a 8.9% en la viscosa, Ias concentraciones de las
soluciones de NeOH se eligieron de manera gne el contenido de
NaOH entre la viscosa en ls muestra 1 fue de 5.0%, en 1z mues
tra 2 de 4.07 ¥y en lg muestra 3 de 3.5%. ElL xentato de la mues
tra 4 se dis0lvié en spum. Los resultados se compilan en lam Ta
bls 4.

TABLA &

Hueg Nim. de
tra. macers- Aflejaniento Xantacion Viscosa

cion
E:%p. giempo 052 Taﬁp. Mem KRalH Vigi gil-
ores 2 To coBi tra-
% min. ded” bili
Ky
1 2 298 72 24 298 50 5.0 40 110
2 2 298 72 24 298 150 4.0 60 230
3 2 298 T2 24 298 150 3.5 70 190
4 2 298 T2 24 298 150 3.1 90 450
£PLO

Se macerardn 8 muestras simileores de pulra al sulfi
to de coniferss como la mencionada en el sjemplo 1 como hojas
a 2989K con una solucidén de RaOH sl 19¢ y se prensaron como ~
en el ejenplo 1. LeB muestras 1 a 4 fusron efiejadas a 3339K du
rante 3 horas y 188 muestras 5 a 8 durante 3 horas 1/2. Todas
lgs nmuestiras se maceraron con solucidn de NaCH el 104 y se ~-
peensaron como en el Ejemplo 1. Para la xantacién, se usé disul
furo de carbono el 28% en las pruetes 1, 4 y 7, ¥y disulfuro -
de carcono el 24% en las pruebes 2, 5 y 8 y disulfuro de carbo

no el 207 en les pruebas 3 y 6. Ios xantatos se disolvicron en
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solieidén de HalH a concentraciones tales que ol contenido de NalR

de lus viseosas fue de 9.0 on les pruchas 1 a 3, de 4.0% en
laa pruebas 4 a 6 ¥ de 3.5% en las pruevas 7 ¥ 8. Ia centidad
de lejia dlsolvenie fue 2l como pare que el contenido de ce
luxlose de todms las viscosgs fusre de 8.7 a 8.84.
Ios resulisdos se hon compilndo en la Tabla 5.
TABTA §

Hueg Rimero de Atejeniente Xantacidn Yiscoss
tra maceracion

Temp. fiempo (S, Tomp. Tiem NeOH Vig TFil-
°X  hores. % 4%  po %  ©o8i tra-
nine ded” bill

segy

1

1 2 333 3 28 298 150 5.0 64 250
2 2 333 3 24 298 150 5.0 69 220
3 2 303 20 298 150 * 5.0 63 450
4 2 333 3 28 298 150 - 4.0 92 230
5 2 333 3 1/224 298 150 - 4.0 63 300
6 2 333 3 /220 298 150 - 4.6 65 490
i 2 333 3 1/228 298 150 3.5 78 270
8 2 3333 1/224 298 150 3.5 I8 540 :

Ios resultados de los Bjemplos 4 y 5 indiesn qne uns Segunds
macerecién, llevada a cebo con NaON al 107 antes de la zamte
cién, ofrece una manera de preparar, con cemtidsd de 85, que
sonrnomalen e inferiores 2 188 normsles, viscosas con alte
contenido de celuloea y buens filtrabilided, pero con un core
nido de NaOH que es de 20 a 40% inferior a lo normal.

Iz invencidn no estd restringida a los ejemplos sn
teriores, sino que puede varlarse dentro del cempo de lam rel
vindiesciones de pstente. Por ejemplo, de =ztuerdo con ls in-
vencibn, la celuloss slealing puede volverse & nacerar doS =

veceg o varias veces de acuerdo conel objeto buscsdo, sin des
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viarss del principio bdsico de la invencion.
ROZ A .

Ia Patents de Introduccidn que se solicita por dies
afios, para Espefia, de acuerdoc con la vigente Legislacidn, de~
berd receoer sohres “FROCEDIEIENTO PARS LA NANUPACTURA DB ¥is
COSA", citéndose como Puente de Procedencia Patente en Gren
Bretafia n8 1.256.790, segin lpa caracteristicas esenciales de
las sisuitentess

REIVINDICAOCTIONES

18.- Procedimiento pera la manufactura de viscosa,
ceracterizado por el hecho de gue celunlosa gloaling sfiejada,
antes de ser xantada, es sometida a por lo menos un tratamien
to de magcerszcilén y premsado, en el cual una solucidn acuosa
de NoOH = una concentrsoién inferior al 15% por peso es usa
da parsa por lo ménoa wna maceratiln, dichos pasos de remscera
eién ¥y prensado reduciendo la cantidad de Na0H para producir
una seganda celulosa alealina eon una proporcidn de NeOH s ce
Iulosa poxr peso de 0;5 0 menod que esto, xentando dicha se=-
gunda celuloss aloslina con disuifuro de csrbono y disolver
el xantato resultante en una solucidn dilufda de NelH o =2gua
vare prodocir la viscosae.

28 .~ Procediciento para la manufactura de viscosa,
de souerdo con la reivindicseidnl, carecterizado porgue la -
prinera maceracién des la aelulosa alenlina efieja se resliza
con una solucidn scuoss de NeOH de uns concentracidn de 10~12%
POT peSo.

30,~ Procediriento para la manufactura de ¥iscosa,
de penerdo con las reivindicaciones 1, 6 2, caracterizado poy
que la centided de disulfuro de carbond utilizsds en la xmn
tacidn en la manufactura & viscosz pera ung fibra de raydn
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¥ pelfcule est4 en le escala de entre 14-25%; para £ilamento
de rzgﬁn y uns £ibra de reyén del tipo de =l%o mddulo en hiw
medo, menos del 32%; para cwerdss de raydnm, menos del 35%; ¥
para fibrae polimérices menos del 405 besado en el peso de la
celulosa en la celulosa glcalina a Ser xantade.

8.~ Frocediniento para la momufactura de viscosa,
de scuerdo con cualquiera de las reivindicazciones 1 a 3, Ckw~
raecterizedo porque la xewiscidn se realizz g una teumperatura
superior a 352C.

58.~ Procedimiento para lo menufactura de viscose,
de scuerdo con la reivindicecién 4, carscierizado porgue le
xentaeidn se realiza s ung temperzburs en ls escala de 35 a
40eC, y dursnte tn periodo de tiempo mdés corto que 40 minutos,

68.,« Procedimiento para la manufsctura de viscoss, |
de geuerdo con la relvindiczeidn 1, caracterizado porque el
xantato se disuelve en ggua 0 en una solucidn scucsa de NzDH
para producir viseosa con una solueidén por peso de Na a ce—
Ivlosa de 0.5 0 menos.

Té.~ Frocedinmiento para ls manufactura de viscosa,
de acuerdo oon cuslguiera de las relvindicaciones 1 a G, ca~
racterizado poraus el xsntato se disueive con agua ¢ ung 80~
lucidn acuosa de RadH para producir scupsa con ung proporeidn
por peso de NabH a celulosa de entre 0.35 a 9.45.

88.~ Procedimiento pars la manufsciura de viscosa,
de atuerdo con cuslouiera de les reivindicaclones 1 a 7, oz
racterizado porgue la preperzeidn de la viscosa se lleve a ca
Bo en un procedimiento continuo.

98.~ Procedimiento para la menufsctura de viscosa,

de acuerdo con la reivindicacifén 1, substancizlmente como se
ha descrito con referencia a los ensayos con el cual la colu
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losa alealina sfiejs e8 sometidam a un segunde tratomiento de
meteratidn, como se indice en los ejemplos.
108 .- WPROCEDITIENTO FARA La EAWUFACTURA DE VISCOSA®
Segin quada sustencialmente descrito en la presen—
%e memoria que consia de diecinueve hojas escrites a méquina
por ung 80la earg.
¥adrid, {2 FEB.1975

OY KESKUSLABORATORIO-CERTRALLIABO
RATURIUN Alle
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