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La presente invencidn se refiere a unos’ pekyec-

cionamientos en la fabricacidn de la visdosd “ton ¢ bbgeto

el Aw

’.w w

de mejorar su filtrabilidad, caracterizados por 91 “kecho

de efectuar la mercerizacidn de la pulpa d@l mmbérial en
\Jh

le solucidn de sosa cadstica que contiene Zincato de sodio

o aluminato de sodio, afiadir a2 la alcalicelulosa de un

15 a un 29 % en peso de disulfure de carbono con res-
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pecﬁq 8 la celulosa, efectuar la xantogenacidn durante
aﬁroximadamente 30 a 90 minutos, y disolver luego el xan
tato afiadiendole la solucidn de alcali y agua (en varias
veces separadamente), 4

En el procedimiento convencional para fabricar
la visdosa, la pulpa de material se merceriza en una So-
lucidn de sosa cadstica al 18,5 /% en peso, después de lo
cual se efectia un envejecimiento de la alcdlicelulosa,
Y se aflade a la celulosa aproximadamente de un 25 a un
35 % en peso de disulfuro de carbono, efectudndose la
xantogenacidén en estado seco durante 75 a 120 minutos,
vy después el xantato se disuelve durante 120 minutos,,
agregando pare ello al mismo la cantidad total tequerida
de solucién de alcali y agua. Es decir, el método de xan-
togenacidn en seco se aplica para el proceso ordinario
de fabricacién de la viscosa, En la industria actual de
la viscosa, la solucidn de mercerizacidn se reutiliza
simplemente controlando la concentracidn de Sosa caus-
ca sin retirar la hemicelulosa de la solucidn de merceri-
zacidn residual, por lo cual dicha solucidn contiene or-
dinariamente de 30 a 60 g/1 de hemicelulosa, En la xanto-
genacidn de la alcalicelulosa obtenida emplemndo para e-
110 dicha solucidén de mercerizacidn, no se puede obtener
una viscosa cnn menos filtrabilidad a menos que se emplee
mgs de un 30 % en peso de disulfuro de carbono respecto
la celulosa que se utiliza generalmente,

Se aprecie asimismo igual tendencia en el caso
de utilizar la pulpa de un contenido bajo en e{-celulossa

(por ejemplo aproximadamente 90 % «n pQSO).
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Los procedimientos para fabricar fibras bien
rizedas, afiadiendo zincato de sodio a la viscosa son bien
conocidos en las Patentes Japonesas nims, 60-13715, 61~
20768 y 71-6105, pero en tales procedimiemtos la sal de
cine aotda como un modificador del xantato de sodio,

En la presente invencidn, la solucidn de merce-
rizacidn que contiene zincato de sodio o aluminato de so-
dio se prepara, afindiendo y disolviendo un 0,05 a un 5%
en peso de dxido de cinc o hidrdxido de aluminio y la
pulpa de material se sumerge en dicha solucidn., A causa
de que el poder de hinchamiento y el poder disolvente de
la solucidn de mercerizacidn para la celulosa estdn mejo=
radas, la Zona cristalins de la celulosa es atacada fd-
cilmente y se disuelve la celulosa de bajo grado de poli-
merizacidn, Cuando se aflade disulfuro de carbono a dicha
alcalicelulosa a una temperatura relativamente baja (por
ejemplo, a 26°C) solamente penetra en la misma el disul-
furo de carbono y apenas de produce la reaccidn de xanto-
genacidn, Despdes que el disulfuro de carbono penetra com-
pletamente en la alcalicelulosa, se efectia la xantogena-
cidn durante 30 a 90 min,, elevando para ello la tempera-
turs hasta 30°C, después de lo cual se obtiene la viscosa
afindiendo & tal fin solucidn de alcali y agua.

Una cantidad de disulfure de carbono necesaria
se afinde & la alcalicelulosa a 26°C en una amasadora me-
cdnica y se eleva gradualmente la temperatura hasta 30°C
durante un tiempo de 75 minutos, haciendo circular con ¥
tel objeto agua caliente a través de una envoltura, Pes-

pués de haber afiadido 1/3 de la cantidad total de solu-
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cidn de alcali diluida, despuds de transcurridos 20 min,,
se agrega 1/3 y después de pasados otros 15 minutos se a~
flade el resto, Después de que la temperature llega hasta
30°C, se enfrfa a 16°C, haciendo circular agua fria a tra-
vés de una envoltura durante 20 minutos y se mantiene cons-
tantemente la temperatura (16°C) hasta que la disolucidn

es completa, El tiempo total es de 1835 minutos., Resulta
eficiente el hecho de qye este procedimiento se lleva a
cabo sin degasificacidn, En este caso, la cantidad de so-
lucidén de alcali y agua nfladida es controlada de manera que
la composicidn viscosa queda inclufda en el regimen de la
composicidn convencional de viscosa. Mediente el empleo de
la expresada condicidn de xantogenacidn, la proporcidn en-
tre la reaccidn secundaris y la reaccidn regular es baja ¥
de esta manera se utiliza eficientementd el disulfuro de
carbono.

Como se ha explicado anteriormente, en la presen-~
te invencidn,

(1) La zona cristalina de la celulosa se hace
disminuir, mediante la solucidn de mercerizacién que cone
tiene zincato de sodio o aluminato de sodio y el grado de
polimerizacidn es comparativamente uniforme, ¥y

(2) La reaccidn secundaria se hace disminuir por
xantogenacidn semihdmeda. Este procedimiento se caracteri-
za porque mediante los efectos (1) y (2), se emplea menor
cantidad de disulfuro de ocarbono gque en el caso de la vis=-
cosa convencional, y porgue se¢ obtiene en un corto espacio
do tiempo une viscosa con una filtrabilidad mejorade (el

tiempo de xantogenacidn es de unos 30 a 90 minutos y el
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tiempo total, comprendiendo la disolucidn es de 120 a 185
minutos, )

Dicha viscosa presenta una filtrabilidad mejora—
da y menos fibras libres y el valor de la constante de obs~
truccidn (kW) de la viscosa es de aproximadamente 250 a
500, Esto es un hecho sorprendente, en comparacidn con el
valor de la constante de obstruccidén de 400 & 800 de la
vigcosa convencional, .

Como consecuencia, se obtiene una disminucidn
del ndmero de malle de tela filtrante y se consigue una re=-
duccidn en la obstruccidn de la boquilla o tobera,

Ademds, gracias a la disminucidn de la cantidad
de disulfuro de carbono, se consigue rebajar el coste de
fabricacidn y reducir el desprendimiento de gas, Es decir,
el procedimeitno presenta ventajas por lo que respecta a
la economfa y contra la contaminacién,

A continusecidn se dan algunos ejemplos relacio-
nados con la presente invencidn.

Ljemplo 1

Pulpa'de madera dura al bisulfito gue contiene
un 95,4 % en peso de oA ~celulosa y tiene un grado de poli
meracién medio de 900, se sumerje en la Solucidn de sosa
cadstica al 18,5 % en peso con un contenido de 0,88 % en
peso de cincato de sodio, mezclando y calentando un 0,5 %
en peso de dxido de cinc{con respecto a la solucidn de so=-
sa cadstica) a una temperatura de 20°¢ durante un tiempo
de 1 hora y, después de un prensado que determina la ob-
tencidn de un 32,5 % en peso de celulosa y un 16 % en peso

de alcali, se efectia un molido o deshilachado a una tem~
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peratura de 28°C y se envejece durante un espacio de 17
horas, Después se efectua la xanto@enacién durante 30 min,
elevando la temperatura de 26°C haste 29°C, utilizando pa=
ra ello un 25 % en peso de disulfurc de carbono con respec-
to la celulosa en una amasadors mecdnica, se afiade la so-
lucidn de alcali, se agrega el agua de disolucidn en cinco
veces8 Separadamente, requiriendose 135 minutos desde el co-
mienzo de la xantogenacidn hasta el término de la disolu-
¢cidn, De éste modo se prepara la viscosa que comprende un
8,8 % en peso de celulosa Yy un 3,7 %.en peso de dlcali. La
relacidn en peso de solucidn de mercerizacidn com respecto
e la pulpa utilizada es de 20, De igual manera, en el c¢aSo
en que el % en peso de dxido de cinc es de 0, 0,1, 0,3,
0,75, 1,0, 2,0, 3,0, 4,0, y 5,0, la viscosa se prepara, ref
pectivamente, en las mismas condiciones,

Se miden la constante de obstruccidn de filtra=—
bilidad, el valor’x y la viscosidad segdn la caida de hbola
de cada viscosea.

Los resultados son los siguientes:

Oxido de cinc Constante de viscosided segdn Valor ¥
Obstruccidn caida de bola

0 % en peso 553 40 seg. 42
0,1 240 42 43
0, 180 38 43
0,5 ' 140 40 44
0,75 150 35 T 46
1,0 140 45 48
2,0 165 ~ 44 53
3,0 205 49 45
4,0 280 B1 50

5,0 330 50 48
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La curva de xantogenacidn y de disolucidn se rew~
presenta en la figura 1 de la hoja de dibujos, en la cual

las siglas representan:

T (min,) Tiempo (min,)

T (°c) Temperatura en °C.

10 % p s a 10 : en peso de solucidn de alecali
ar - agua requerida

La filtrabilidad se valora de acuerdo con la Si-

guiente pauta:

constante de menor de 200 filtrabilidad excelente
obstruccidn .
" de 200 a 400 " buena
" de 400 a 700 " media
" mayor de 700 " escasa
Ejemplo 2

Se prepare la viscosa empleando para ello la Sso-
lucidn de mercerizacidn en la que se mezcla un 0,5 % en pe-
so de dxido de cinc mediante calentamiento y un 17,5 % en
peso, un 18,7 % en peso y un 20 % en peso de disulfuro de
carbono respecto la celulosa. Las otras condiciones son las
mismas que las del ejemplo 1, y el resiultado se compara con

el caso en gque no se afiade dxido de cine,

Disulfuro de Zn0 Constante Viscosidad valor
carbono _ (% en de segin caida X
(% en peso) peso) obstruccidn de bola (seg)
17,5 0 imposible de medir
< 0,5 600 70 32
18,17 0 1500 80 32
" 0,5 410 70 34
20 0 1278 45 37

" 0,5 240 47 38
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Ejemplo 3

Se prepara la Vviscosa emplesndo la solucién en la
que se mezcla mediante calentamiento un 0,3 % en peso de hi
drdxidoe de aluminio, Las otras condiciones son las mismas
que las del ejemplo 1. Se miden la constante de obstrucecidn
de filtrabilided, la viscosidad segin caida de bola, y el
valor X . Los resultados obtenidos son los siguientes
Constante de obstrucecidn de filtrabilidad: 96, viscosidad
segin ceida de bola: 35 sSeg., Y Valor‘{ : 42,

Ejemplo 4

Pulpa de madera dura al bisulfito que comprende
un 90 % en peso de <~celulosa y un grado de polimerizacidn
medio de 850 se sumerge en una Solucién de sosa cadstica al
18,5 % en peso, que contiene 3dg/1 de hemicelulosa y un
0,79 % en peso de ;incato de so0dio mediante mezcle y calen~
tamiento de 0,45 % en peso de dxido de cinc a una tempera=
tura de 65°C durante 20 minutos, en estade pastoso, y des-
pués de un prensado baste tener un 34 % envpeso.de celulosa
y un 15,6 % en peso de dlcali, la masa prensada es molida
Yy envejecida a una temperatura de 55°C durante 2 horas, Des
pués de la xantogenacidn durante 75 minutes a una tempera-
tura de 26 a 30°C, empleando para ello un 25 % en peso de
disulfuro de carbono respecto las celulosa en una amasadora
mecdnica, se aflade la solucidn de alcali en tres veces se-
paradamente, requiriéndose 135 minutos desde el comienzo
de la xantogenacidn hasta el término de la disolucidn. De
esta manera Se prepara la viscosa que comprende uni8,5 %
en peso de celulosa ¥y un 6,0 % en peso de dlcali. La rela=~

cidn en peso de solucidn de mercerizacidn respecto de la
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pulpa empleada es de 20,

Se miden la constante de obstruccidn de la filtra=-

bilided, el valor ¥ y la viscosidad segén caida de bola de

la viscosa, Los resultados obtenidos son los siguientes:

Constante de obstruccidn de la filtrabilidad: 250,

valor Y :45, viscosidad segdn caids de bola: 43 seg,

En la figura 2 de la hoja de dibujos se representa

la curva de xantogenacidn y de disolucidn,

En la cual las siglas representant

T (min,)
T (°c)
1/3 s a d

4

Tiempo (min.)

Temperatura en °C

1/3 de solucidn de alcali dilufda

Ljempleos 5 o 7

Se prepara la viscosa.de acuerdo con el ejemplo 4,

Dichos ejemplos se indican en la sipguiente Tabla de procesos

y caracteristiceas.

Eulpa

clase

A-celulosa (% en
peso)

grado de polimew
rizacidn medio

Mercerizacidn

Sosa cadstica (%
en peso :

TABLA

Ejemplo 3

Pulpa al di-
sulfito (ma-
dera dura ¥y
mangle

89

800

18,4

hemicelulosa (g/1) 35

Aditivo (% en pe-.:

S50

Zn0 0,45

Ejemplo 6

Pulps al di-
sulfito (ma~
dera dursa)

95

900

18,5
15

Ejemplo 7

Pulpa al di-
sulfito (ma-
dera durs)

90

850

Zn0 0,5 Al(0H)s 0,3
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Temperatura (°C) 65
tiempo (min.) 20
Alcalicelulosa

Celulosa (% en peso) 34
dlcali (% en peso) 15,7

Enve jecimiento

Temperatura (°C) 54
Tiempo (min) 120
Xantogrenacidn

disulfuro de carbono res-
pocto la celulosa (% en pe-

So0) 28
temperatura (OC) 26 - 30
tiempo (min.) 75

Disolucidn

Tiempos de adicidn 3
tiempo total (min.) 135
Viscosa

celulosa (% en peso) 8,8
d1cali (% en peso) 5,7
constante de obstruccidn a

la filtrabilidad 380
valor x 45

viscosidad seﬁﬁn caide

de bola (seg. 47

NOoOTA

mer

65
20

34

15,7

55

120

i8
24 -~ 30

80

65
20

34
15,6

58

120

217
26 - 30
75

Se reivindica como objeto de ésta patentes

1.~ Perfeccionamientos en la fabricacidn de lao visco~

sa, caracterizados por efectuar la mercerizacidn sumergiendo la

pulpe del material en una S6lucidn de sosa cadstica que contiene
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de un 0,05 a un 5,0 % en peso.de cincato de sodio asi como d-
xido de einec y en su caso de un 0,05 a un 5,0 % en peso de a=-
luminato de sodio efectuar la xantogenacidn afadiendo a la
alcalicelulosa de un 15 & un 29 % en peso de disulfuro de car-
bono con respecto a la celulosa, durante 30 a 90 minutos, con=-
trolando la temperatura, y por dltimo efectuar la disolucidn
del xantato .afindiéndole la solucidn de alcali y agua,

2,~ PerfeccionamientoS en la fabricacidn de la vis-
cosa,

Esta memoria consta de once hojas escritas por una

gsola cara,

BARCELONA, =2 0CT, 1975

7

P.A.
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