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o " El presente invento se refiere a un método de
fabric§r material absorbente de derivados de celulosa, es-
tando dicho material absorbente esgecialmente destinado pa
ra empleo en productos sanitarios tales como servilletas o
pafios sanitarios, tampones, toallas faciales, pafiales y{ggf
milares. '

se otros derivados de celulosa tales como ésteres de celuld

celulosa.

-celulosa como meterial de absorcidn en tampones para absox
ber 1iguidos menstruales, La carboximetil-celulosa emplea-

8a para este fin ha sido secada de un modo convencional en

ra del materisl, y después refinada. E1 grado de sustitu-
cidén (GS) medio para esta carboximetil-celulosa, es decir,
el mimero de grupos carboximetilo por unidad de glucosa
anhidra en la celulosa, ha ascendido hasta como médximo 0,3§
Sin embargo, este material tiene propiedades gque son tan
similares = las propiedadeé del material no sustituido, eg
to es, tiene més o menos la misma capacidad de baja dsor-
cién, que no puede justificarse el coste de la sustitucidn,
* También es conocido previamente emplear carbo-
ximetil—celulosa que tiene un grado de sustitucién medio .
mayor de 0,35 para fines de absoréidn, habiendo sido dicha

celulosa tratada con calor, de modo que, de acuerdo con la

Los éteres de celulosa son derivados de celg—wv

un eilindre ¢ redillo secador sin fijacién de la estructu- |

losa especialmente adecuados, pero tambidén pueden emylear:-‘
sa. La carboximetil-celulosa (CMC), preferiblemente sus. ..
sales alcaliras o de amonio, tales como carboximetil~celuly -

sa sédica, pueden mencionarsge como ejemplos de.dteres de. |!

Bs sabido hace ya tiempo emplear carboximetild’
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|_informacidn suministrada, se ha hecho insoluble en agua.

‘| patente de EE,UU. 3.919.385, un material absorbente se fa-

Hoja nGtm. '2

El t%;tamiento con calor se efectda de modo que el mate-

rial se calienta en un horno bajo presién a una temperatu-
ra de 120-1702C dqurante un perfodo de 1-20 horas, y de es-
te modo la OMC se somete a condiciones de reticulacidn.: -.|

Algunos derivados de CMC se han fabricado de este modo ngl

tienen una absorcidén relativamente buena. Sin embargo, con

este método, las propiedades de capacidad y velocidad de
absorcidn se harén dependientes unas de las otras en algi:

grado, de modo que el material que tenga una elevada capa-i

./ . . 2 o[
cidad de absorcidn tendrd una menor velocidad de absorcidn|:

y viceversa. Los costos de fabricacidén relativamente al%os
pueden también ser anotados como una desventaja adicional--

La gran capacidad de retencidn de 1iquidos y |
1la rdpida absorcidn, pero también el elevado éoste, se Ob-
tiene cuando el material de absorcidn se fabrica de acuer-
de con la memoria de la patente de EE.UU. 3-589.354 por
medio de CMC hvmeda que tiene un grado de sustitucidn medic
de 0,4~1,6, siendo reticuiada con epiclorhidrina hasta un
producto insoluble en agua.

De acuerdo con la memoria descriptiva de la

brica mezclando una "viscoga cianoetilada", y una solucién
acuosa de polivinil-pirrolidona con una viscosa no susti-
tuida formadora de fila&entos, que constituye la parte
principal de la mezela. Bsta mezola se convierte en fibrag
que consisgten eﬁ celulosa regenerada no sustitufda en la
que se distribuyen homogéneamente la cianoetilen-celulosa
regenerada y la polivinil-pirrolidona.

La solicitud de patente sueca 7507172 descri

2
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| .
| be un método de secar un material que contiene celulosa
!

modificado,:en el cual el producto se lleva primeramente a

| su méximo hinchamiento por medio de un lavado con agua,

ce el hinchamiento a un minimo. E1 producto se conviertg:{
luego en su forma de sal bajo condicicnes de disolvente | .

o

dio de'evaporacidén del disolvente.

»

De acuerdo con la solicitud de patente suecs

el secado por medio de calor usualmente conduce a la forma-
¢idén de un material duro en forma de.cuerno que es diffcil
mente adecuado como material absorbente. Esto constituye
un perjuicio técnico hasta el grado de que dicha dificultad
puede ser fhcilmente superada por' medio de emplear el pre-
sente invento como se describe con méséhtalie en lo que
sigue, EL fin del presente invento es conseguir un método
de fabricar material absorbente de derivados de celulosa,
preferiblemente carboximetil-celulosa, que tiene la mayor
capacidad de absorcidn posible.

Otro fin del presente invento es conseguir
un procedimiento de fabricaeidn tan econdmico como sea PO=-
sible, esto es, un prpcgdimiento que de como resultado un
coste para el producté final tan bhajo como sea posible.

’ Otro fin del invento es hacer posible el ‘em-
pleo de instalacioﬁes digponibles para el secado del mate-
rial adbsorbente, '

E1l producto de acuerde con el invento se

después de 1o cual se acidifica a un valor de pH que redu-|
que no producen hinchamiento y se seca en un horno por me- |

pﬁblicada 305,714, es diflcil o imposible tratar productos|-
de celulosa eterizados que tienen un grado de sustitucidn:fi

de 0,1-0,7 en el estado hinchado. Ademds, se reivindica-qye
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| caracteriza porque contiene derivados de celulosa tales
como éteres de celulosa, por ejemplo, carboximetil-celulo
gsa, carboxietilen—-celulosa, carboximetilhidroxietilen-celu
losa, hidfoxietilenucelulosa, hidroxipropilen-celulosa o
metil-celulosa, o ésteres de celulosa, por ejemplo, sulfa=|
to de celulosa o fosfato de celulosa en forma de fibra,

EEIE

que tiene un grado de sustitucién (GS) medio de como méxi} .
mo 0,40, en el cual las fibras han reventado durante el ’
secado de modo que sus superficies se han ampliado considéf
rablemente. , el

De acuerdo con el invenlo, esto se consigué‘f;
por medio.de un derivado de celulosa tal como éter de ce~. |
1u1bsa, por e jemplo carboximetilncelulosa,Vcarboxietilen—_~q
-celulosa, carboximetilhidroxietilen-celvlosa, hidroxi-
etilen~celulosa, hidroxipropilen-celulosa o metil-celulosa,
o un éster de celulosa, por ejemplo, sul¥sto de celulosa o
fosfato de celulosa en forma de fibra y que tienen:un gro~
do de sustitucidn (GS) medio de como méximo 0,40, que se
lleva al estado hinchado, se fija en dicho estado, y des-
pués se seca, eliminéndose le parte impoxtante del agente
de hinchamiento.al mismo tiempo que se mantiéne la egtruc—
tura del material hinchado y se evita la contraccidn.

El invento puede llevarse a cabo con ayuda
de uno o mds rodillos secadores calentados por vapor sobre
los cuales se fija el material de celulosa en una zona de
agarre de rodillos entre los rodillos o entre un rodillo
de suministro y el rodillo secador, moviéndose una boqui-
1lla de revestimiento de un modo alternativo a lo largo del
rodillo secador o los rodillos secadores de modo que el ma

terial de celulosa,; que tiene la forma de una pasta, se
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1. [distribuird relativamente de un mode uniforme sobre la zo-

ina de agarre de rodillos, y una cuchilla rascadora para

.retirar la esterilla que se forma durante la fijacidén y se
7/ .

cado sobre el rodillo, siéndo dicha cuchilla rascadora

5 ajustable para proporcionar g la banda retirsda uns esfrqg
E i | tura plisada. .
_ Durante la coccién, se afecta la estructura |
cristaling de la celulosa y la cristalinidad también pue»:“
de afectarse por sustitucibén. Por medio de la seleccidn i
10 | de un sustituyente adecuado, por ejemplo, 1los grupos car— |

boximetilo, se obtiene un efecto estérico, impidiendo dix-|

1

cho efecto de un modo efectivo la unién intermoclecular

normal entre las unidades de glucosa. Los grupos carboxi

metilo funcionan como éspaciadores entre las fibras y se
15 obtiene as{ un denominado efecto de globe. Dicho efecto
consiste en los hinchamienfos gue surgen entre las zonas
er las que permanece la estructufa de fibra cristalina.

El efecto estérico se refuerza ademds por medio de las
propiedades hidréfilas del grupo CH. Las ventajas hidrd-
20 filas de la CMC pueden ser luego llevadas a la prdctica
mediante el miximo hinchamiento de la fibra de la CHC se-
guido por la eliminacidén del agente de hinchamiento de tal
modo que la configuracidén normal no puede ser reconstitui-
da. _

25 En las mezelas de CMC muy sustituidas, la ab
sorcidn tiene 1ugar muy lentamente o cesa en su totalidad
debido @l hecho de que la carboximetil-celulosa se hincha
. tan pesadamente en su superficie que se impide el transpor
te adicional de 1liguido a través del material. Esto es el
30 denominado efecto de capa de parada. El material de CHC

28068
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|_puede estar poco sustituido con el fin de que se obtenga
como resulbado una buena absorcidn.

' La CMC que tiene un bajo grado de sustitucidn
ha straido- un interds bastante ligero on la bibliografia,

xién con la fabricacidén de l4minas de CMC. Sin embargo,.

un grado de sustitucidén medio de hasta 0,40, preferiblem':

luble la pasta de madera.

Con el fin de congeguir un material que tenga
1o mdxima capacidad de absorcidén se fabricd carboximetil-
~celulosa que tenia grado de sustitucidn (GS) variables
basados en diferentes pastas de madera. Se encontrdé que
la CHC procedente de celulosa de abedul al sulfato se hizo
soluble o un grado de sustitucidn inferior mientras que 1
CNMC procedente de celulosa al sulfato, de pino blanqueada
1legb a ser soluble a un grado de sustitucidn de aproxima-
damente 0,40, BSe han obtenido buenos resultados en la
fabricacidén de CMC a partif de pasta de viscosa y celulosa
al sulfato, de pino blanqueada.

Despuées de que la calidad de la CMC en cues-

ga la mdxima capacidad de absorcidn.
Durante muchos afios y ghora, el secado en ro-
dillos calentados ha sido empleado en la produccidn de

¥y en algunos casos solamente ha atraido interés en conei="f

ahorea inesperadamente ge ha descubierto que puede obtener~|-

se una 6ptima capacidad de absorcidén para la CMC que tiene
mente hasta 0,30 y se¢ ha encontrado especialmente adecua~’|"

do un grado de sustitucidén de 0,24. Sin embargo, el gra@é\

de sustitucidén se ajustard de modo que la estructura de la|

tién ha sido fabricada, se seca de el modo gue se obben~ |

fibra se¢ mentenga al mismo tiempo que ain permanece inso- |-
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¥ gimilares; véase por ejemplo la memoria descriptiva de
"1g patente sueca 147.713. De acuerdo con este memoria de
1a{patente, la pasta de madera se deposita como una pelicu
la delgada sobre rodillos que tiene una temperatura de
aproximadamente 1509C, Ia pelicula se secs hasta que sea
quebradiza y luego.se refina hasta formay escamas. A pe-
sar del hecho de que esto es un método gue ha sido usado -
durante largo tiempo, nunca se habia utilizado para éeé&f']
CHC insoluble debido al hecho de que se habla considerado o
imposible obtener material absorbentes por medio de sécaﬁd
con,calor. Esto ha sido expresado en la pabente sueca im-
preéa antes mencionada n? 305.714. Hasta la fecha, ha sidg
obtenido por secado con calor un materisl duro similaélé:ﬁr -
cuerno que no ha sido capaz de ser emplcado como materiél{
absorbente. '

El materiasl de CMC fabricado se secarsd luegn |
de modo que se obtenga la mdxima capacidad de azbsorcién.
Esto puede tener 1uggr preferiblemente de dos modos dife-
rentes, es decir liofilizacidn y secado en rodillos. Como
se describe con-mds detalle mds adelante; el material se
lleva primersmente a su estado de mdximo hinchamiento. De
acuerdo con el invento este estado se mantiene durante el
1secado por medio de la fibra que se fija, y con ello puede
congeguirse la méxima capacidad de absorcidén deseada. La
liofilizacidn se ha empleado principalments dentro de la
industria alimenticia y se efectda a vacio a una temperatu—
ra inferior a 02C. Este procedimiento se emplea para secar]
la carboximetil-celulosa de modo que el mateérial se congelsa
¥ luego se seca por medio del agua que se elimina en forms
de vapor directamente desde su fase de hielo sdélida. En la

N ]
S R e
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actuélidad, esto es un método bastante antieconémico que,
sin~émbargo, puede incluso en la actualidad estar justifi-
cado éorque el material se obtiene en una fbrma‘muy venta-—
josa, es decir como grinulos que tienen muy‘buenas propie~
dades de sbsorcidn, gracias a que las fibras se secan
mientras que se fijan en un estado hinchado por medio de
la congelacidn. Estos grdnulos pueden ser luego refina~
dos 'adicionalmente segin se desee.

En relacién con el secado en rodillos, sévh§{4

encontrado ahcra sorprendentemente que, sl se es capaz de-

fabricar ¢l material rdpidamente sobre el rodillo secgaor;3

esto es suficiente con el fin de fijar el material y con-

servar su estructura de modo que el secado tenga lugar-sin

ninguna contraccidn. e

En el secado normal de fibras, el agua situadal.’

en el interic: de las paredes de las fibras se separa«yul

las fibras se arrugan, Por medio de la fijaeidn las fi~. |**

bras de acuerdo con el invento, por ejemplo, por medio de
congelacidn o de secado en rodillo, las fibras guefan me-
cénicamente impedidas de arrugarse, ¥y en lugar de ello las
fibras revientan cuando las fuerzas mecdnicas llegan a ser
suficientemente grandes., EL reventamiento tiene lugar

de tal modo que lag fibras se abren primerc por reventa-
niento a lo largo de una linea o rajs principal y, al ha-
cerlo, la superficie de la fibra reventada que estd dis-
ponible para la absorcidn de'agua se hace varias veces mg
yor que en una fibra seca del modo normal sin hinchamiento
¥y reventamiento.

De acuerdo con la realizacidn preferida, la pag

ta de madera se diluye iuego con agua hasta un contenido
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14

una. pasta que se bombea al rodillo secador o rodillos seca+
dores por meéio de una bomba especial. Ila disposicién de
secado puede diseflarse para que tenga dos rodillos secado-|
res que formen una zona de agarie de rodillos, o como un
rodillo secador y un rodillo de suministro que se apoya en
dicho rodillo secador y que forman una zona de agarre de
rodillos. Ia pasta es tan viscosa que la distribucién so-
bre el rodillo debe hacerse adecuadamente de modo'qué,14'~5*
pastd geg suministrade por medio de una boqﬁilla que cé
mueva con movimiento alternativo de ida y vuelta a lo. 1ar
go del rodillo.

Cuando la pasta se distribuye sobre el rodi-
llo secador o rodillos secadores tiene 1ugar vna fijacidén
de una pelicula sobre el rodillo secador en la ZOna, de_agg-
rre de rodillos y el espesor de esta pelicula se reguia
por medio del ajuste de la distancia entre los rodillos en
la zona .de agarre., Después de aproximadamente tres cuar-
tos de vuelta del rodillo secador, la pelfoula, por medio
de la pérdida de agua se ha convertido en una esterilla
que se separa por rascado delrodillo mediante una cuchilla
rascadora. ILa esterilla puede con ello estar provista.
con un aspecto plisado., EL contenido seco de la pastd es
de importamcia pero no es critico., En el caso de un con-
tenido de sequedad excesivamente elevado, se forma un ma-
terial duro similar a un pergamino que tiene una absorban
cia muy deficiénﬁe ¥ en el caso de un contenido de seque-
dad excegivamente elevado, la cantidad de agua que ha de
evaporarse serd excesivamente grande. Un material duro

similer a un pergamino puede también resultar si la tempe-

[ O S
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|_ratura del rodillo secadér es demasiado élevada o si la
zona de agarre de rodillos es demasiado estrecha, debido a
la evaporacidn, antes de que el material que pasa a través
de la zona de agarre de rodillos tenga lugar tan répida-
mente que el contenido de sequedad llegue a ser demasiado
grande. 8Si el contenido de sequedad es demasiado bajo,

puede ser dificil conseguir que el material se adhiera por

vapor entre los rodillos y el material. Esto es denominado
el fendmeno de Leidenfrost.

Los resultados obtenidos por medio del“ﬁeba—
do de acuerdo con el invento muestran que se obtiene un’
marcado aumento de la capacidad de absorcidén en compa£a—
cidén con el material secado convencionalménte, signdé.di-
cha céﬁaqidad de absorcidn aumentada completamente coﬁpapg
ble a la que se ogtiene por medio de la liofilizaciéan. Fl
invento'seré'descrito'con mis detalle en relacién con -los
dibujos que se acompafian, en ios que la figura 1 muebtrﬁ
las curvas de absorcidén para la CMC secada de acuerds con
el invento y la secada convencionalmente, ¥y la Figura 2
muestra un rodillo secador para secar CNMC de acuerdo con
el invento. ‘

Con el fin de establecer adicionalmenté
las diferendas y explicar por qué puede obtenerse una ca-
pacidad de absorcidn mejorada con el material de CMC se-
cado de acuerdo con el invento, se ha llevado a cabo ﬁna
investigacién morfoldgica por medio del microscopio elec—
trénico. '

Se grepararoﬁ nuestras a STFI por medio de

una técnica especial que estd basada en revestir el mate-

v .
-y
PRI

si mismo a los rodillos debido a que se formard una capa dg
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- que tiene un grado de sustitucidn de 0,25 a partir de pas-

- traba la misma fibra ampliada 200 veces.

Hojn n6m. L1

rial en alto vacio con oro.metdlico hasta un espesor de
aproximadamente 500 A2, Las fétografias‘se tomaron en el
microscopioc electrdnico de exploracibén STFI, Cambridge
Stereoscan 600, '

Una de las fobtografias mostraba CMC secado
convencionalmente teniendo un grado de sustitucidén de 0,25

/

a partir‘de una pasta de maderade viscosa ampliada 50 ve-
ces. Otra fotografia mostraba la misma fibra ampliada 200

veceg. Una tercera fotografia mostraba la fibra de CMC

ta de madera de viscosa que ha sido hinchada y secada en

rodillo, ampliada 50 veces, y una cuarta fotografia mos-

Come pudo verse en las fotografiaé mencin-
nadas, la mayor diferencia estaba en el aumento marcado
del tamafio de la superficie de la fibra y el aumento con-
comitante en la capacidad de absorcién. ILa estructura -
de la fibra es en esencia totalmente abierta y cuartéég
da, lo que debe ser debido al hechdo de que, durante e;,ﬁg
cado, las fibras estallan o revientan abriéndose debido
a que no son capaces de moverse o contraerse debido a la
fijacidn. Las superficies de las fibras que se han se-
cado en rodillo después de hinchamiento de acuerdo con el
invento, somn, como pueden verse, varias veces mayor que
ia superficie de la fibra de CMC secada convencionalmen-
te. 7

Cuando el material de absorcién de acuerdo con
el invento, se fabrica por medio de.hinchamiento seguido
por secado en rodillos, se obtiene en forma de una banda

similar al papel que, preferiblemente puede dotarse con unh
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Pestructura plisada para una suavidad y elasticidad mejofa—
.das que es importante para el producto y para la adaptacid)
'de laproduccién, EL material puede emplearse como dnico
material de absorcidén para absorber 1iquidos.corporales en
diferentes productos sanitarios, higiénicos o de hospita-
les, pero también puede ser ventajosamente combinado con
materiales de absorcién tradicionales tales como guats de
celulogsa y pasta de madera desfibrada, pasta quimica o me-

-

cdnica 0 mezclas de ellas.

absorcidn orginicos o inorginicos con el fin de aumentar

tuarse antes del procedimiento de secado antes descrito.

La razdén de la gran libertad de seleceidn de
aplicaciones es que el nuevo material de absorcién no da
lugar a los efectos de la capa de parada. En lugar de
ello, coopera con el material circundante por medio de su
1Iquido absorbente del mismo y distribuyendo el iiquido
dentro de s{ mismo. )

Un tipo de método de ensayo adecuado para em-
pleo en este grupo de material en el que la absorcidén capi
lar ha sido total o parcialmente reemplazada por absorcidén
de hinchamiento es denominado hhumectabilidad segin deman-
da", esto es, la absorcidén de liquido se regula totalmente
por el material y el efecto de parada posible da como re-

sultado wna absorcidn lenta o muy bhaja incluso si se pro-

su capacidad de retencidén de los liquidosg. ITa combinacidn|

=

Panto si el material se emplea en foruma de.cho~|™"
ja como desfibrada, se coloca adecuadamente c¢n una capa _|. .-

separada. En el estado desfibrado, también puede mezclar-| -
p L

F)

con otro posible material absorbente también puede efece‘:"
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_longa el tiempo de ensayo. Un método de ensayo que puede
adap%arse fdcilmente al material y a las condiciones pre-
vias'del'producto en cuestién es SIS 251228,

'.En el présente caso, un troquel de prensa que
proporciona muy buena répro&ucibilidad incluso cuando el
material se expende pesadamente en dirggcién lateral puede

usarse cuande se absorbe liguido. EL1 troquel consiste en

cansa contra una placa de fondo separable. ILa placa'dg'l'
fondo tiene diferentes alturas de modo que pueden obteners
diferentes densidades durante la compresidén por medio‘de_~
un cuerpo de prensa en un barrilete, por ejemplo, 0,3, 0,4
0,5y 0,6 g/cmS. -
Los cuerpos de muestra se colocan luego éh.ﬁn

cilindro que impide la expansién lateral y se cargan con’

1la muestra se pone en contacto con el 1{guido que ha de .
absorberse por medio de una manguera. Esta manguera o tu-
bo estd conectado a una bureta que esti disefiada de modo
que la pregidn del liguido a través de la manguera s; COom—
pensa exactamente por el peso’ colocado sobre la muestra en
el cilindro, Ge modo que solamente la tendencia a la absor
eién de la muestra hace que el 1iguido sea ahsorbido. La
presién hidrostédtica es 0, Tan prénto como la muestra se
satura, cesa el transporte de liquido. ILa cantidad de 11~
quido absorbido puede leerse en la bureta. Da velocidad
de absorcidn puede también determinarse con este aparato.
‘ Con una solucidén de NaCl al 1% como 1liquido
de muestra, este tipo de método de ensayo también propor-

ciona una comprensidn realista de por que un material de

un anillo que proporciona superficies de 25 cm2 ¥ que_des-| -

-

un peso. Por medio de un agujero en el fondo del cilindro
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contacto con 1{quidos corporales diferentes. A medida que
los productos de mds absorcidn se someten a carga, cuando

se usan o como las compreoau, va estan comprimidos cuando
se usan, 1n1c1almente, los ensayos se ha llevado a cabko a

dlferentes niveles de densidad.

La Pigura 1, en donde en ordenadaﬁ se representa
la absorc16n en g/g de material v en abzcisas la densidad
g/cm3

tre una pasta cor pelusa o pasla al swlfato desfibrada, cg

y representa una comparacidén, en forme de diagrama, exn

mo material ds absorcidn cominmente empleado representado
por la linea de vrazcs discoatinuos, y el material de abson
cidn de acuerdo con el invento, representado por la l1llnea
continua, Como no se ha observado ningin efecto de pérada
cuando el material de absorcidn se empled como ﬁnico coOmMmpPO~
nente, ni en una mezcla con otro material’en 1os ensayos
descrltos aqui el diagranma so]amente presenla la absorcidn
total para el material de acuerdo con el invento.,

o Las curvas revelan que mientras que la capaci-
dad de absorcidn para el material convencionzl disminuye
marcadamente con el aumento de densidad, la capacidad de ab
goreidn para el material de acuerdo con el invento es préc-
ticamente hablando independiente de la densidad.

La distancia veftical entre las curvas dibuja-
das para una densidad dada muestra la gaenancia que se 0b-
tiene cuando se emplea el material de absorcidn de acuerdo
con el invento. o .

‘Ta Figura 2 muestra un dispositivo preferido
para secar el material de acuerdo con el invento., El dis-

positivo consiste en dos rodillos secadores calentados por
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"t boquilla 4 de revestimiento. Ia boquilla 4 de revestimien
| de los rodillos y distribuye uniformemente el material a

| 1a zona de agarre de rodillos 2 formendo una pelfcula. be ¥ -
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~Vapor, la y 1b que, conjuntamente, forman una zona de aga-
rre de rodillos 2. El material similar a pasta 3 se sumi-

nistrs a la zona de agarre de rodillos 2, por medio de una
to puede'moverse-con movimiento de ida y wvuelta a lo largo
lo largo de la zona de agarre 2, El material 3 se fija en

5b respectivamente en los rodillos la y 1b respectivemen-
te. EL espesor de la pelfcula puede variarse por medic de |
la regulacién de la anchure de la zona de agarre de rodi-
1llos. Despuds de que los rodillos se han movido tres cuars
fos de vuelta, el material gue ahora es una forma de eg%g-,,
rilla, se separa por rascado con ayuda de cuchillas réscaf.
doras 6a y 6L que pueden controlarse de modo que el maten~.
rial recibs una cstructura plisada. Las bandss de material
Ta y Tb pueden lvego enrrollarse ﬁor medio de dispositiéﬁé
de enrrollado 8a y 8b.

Lo siguiente es un ejemplo de como puede o
bricarse cl materigl de partida de CMC + Este material se
emplea en 1los ejemplos subsiguientes.

10 kilogramos de pasta de madera "seca" que
tiene un contenido de sequedad de 94% se afindid a un dispo
sitivo SCA-Fs 160 1. Se acciond el mezclador durante la pull
verizacidén simultdnea de lfquido de sosa al 24% y 5 kilo-
gramos de etanol de 96% durante un periodo de 20 minutos.
La temperatura se mantuvo a 202C por medio de un suministro
de agua fria en una envolvente exterior. E1l desfibrador de
cuchilla rdpida del mezclador se hizo funcionar continua-~
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_52,95.kg de 4cido monocloroacético, 0,5 mol/mol de celulo-

Hojn nam. 1.6

Una hora después del comienzo, se afiadieron

sa), disueltos en 5 kg de etanol del 96%, bajo enfriamiento
durante un perfodo de 10 minutos. E1l material se enfrid
durante 20 minutos. Se inicid el calentamiento a 609C

que durd 0,5 horas.simulténeamente, a medida que el desfi-
brador de cuchilla se conectaba para operacién intermitens| -
te a intervalos de 1 minuto cada 10 minutos. ILa rea&ci@n‘t
se continué durante 2 horas. La mezcla s2 enfrié y neﬁ%ﬁgn’.
lizé con 3,8 litros de 4cido clorhidrico disueltos en”SQi’
litros de etanol al 30%. Posteriormernte el material se la :
vé con etanol y/o agua. ﬂ

......

El invento serd descrito con mds detalle a cond --
tinvacién por medio de realizaciones y con referencia'a5:
los resultados de ensayo de la Tabla que figura a continua+ -

cidén,

Ejemplo 1

Il

La CMC que todavia estd humedecida con alcohol
y tiene un contenido'de sequedad de apreximadamente 30%,
tomada directamente de la fabricacién se diluye con agua
hasta un contenido de sequedad de 10%. Se emplea agua tem
plada para acelerar el tratamiento. Por medio de un ama-
sado en un dispositivo Nautamixer, se obtiene una pasta
viscosa y espesa después de aproximadamente 15 minutos,
Dicha pasta podria transportarse posteriormente por medio
de una bomba especial.

- Dicha pasta, que consistia en la sal sdédica de
carboximetil-celulosa en forma de fibra y que tenfa un gra

do de sustitucidn de 0,24 se mezcld con agva que tenfa una
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i

. |-temperatura de 1002C, de modo que se obtuvo una suspensién

uniforme que tenfa un contenido de sequedad de 4%. Esta
suspensidn se congeld y se secéd a una presidén de 1,33 Pa |
(10"'2 mm de mercurio.).
Ejemplo 2

' Se 1levé a cabo del mismo modo gue el Ejemplo
1, pero teniendo un contenido de sequedad de la suspensidn
de aproximadamente 104, “ .
Ejemplo 3 B S

Se 1levé a cabo del mismo modo que el Eaemplo.
1, pero el producto se liofilizd a una temperatura méxima
de 609C del material seco y a una presién de aproximadas,
mente 267 Pa (aproximadamente 2 mm de mercurio). J
Ejemplo 4

Se 1levdé a cabo de acuerdo con el Ejemplo 2;7‘
pero a una tempera&ura mdxima del material seco de 80°C.
Ejemplo 5 . ’

La pasta que tenfa un contenido de sequedad
de aproximadsmente 10% se congeld en forma de una masa con
gelada que se granulé y se liofilizé de acuerdo con cual-
guiera de los Ejemplos 2 6 3.

| Ejemplo 6

Carboximetil-celulosa sédica que tenfa wn
grado de sustlﬁu016n de 0,24 se amasdé con agua hasta un
contenido de seguedad de aproximademente 10% y se secé de
acuerdo con cualquiera de los Ejemplos 1 a 4,

Ejemplo 7 '
) Carboximetil-celulosa sdédica que tenia wn
grado de sustitucién de 0,24 se amas6 con agua hasta wn

contenido de sequedad dg aproximadamente 104 y se secd
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L con. ;odillo de acuerdo con la realizacidén preferida. Véase
péginas 5 y'6, a una temperatura de 140C,

Ejemplo 8
: Se 1levé a cabo de acuérdo con el Ejemplo 7,
pero se secé con rodillos a 1759C.

Ejemplo 9

Carboximetil-celulosa sédica que tenla wun gra

ra de los Ejemplos l a 7.
Ejemploe 10

re de los Ejemplos-l a 7.
Ejemplo 11 .
Hidroxietilen-celulosa sédica que tenia uh |

grado de sustitucidn de 0,24 se amasdé del mismo modo qﬁé:

1, y se secéd en rodillos de acuerdo con el Ejemplo 7.
Ejemplo 12 ,
El invento se ensayd sobre sulfato de celulo-

sa del mismo modo que en el Ejemplo 11.

| mabla

Muestra las capacidades de absorcidn de los
derivados de CMC poco eterlflcados e hinchados de NaCl al
1% en agua a una cargs de 15 g/cm ¥y wa presidén hidrostéd-
tica de 0., Densidad 0,5 g/cm .

do de sustitucidén de 0,28 se traté de acusrdo con cualquig|

/ Carboximetil-celulosa sédica que tenia un -gra|

do de sustitucidén de 0,19 se traté de acuerdo con cualiuigf:“

la carboximetil-celulosa sédica de acuerdo con el Ejemplo |
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) Hoja ntm. 4 g
-Ejémnio CMC Lbsoreidn ml/s Observaciones
A 0,24 6,3 Muestra no tratada
1 0,24 11,1 . -
2 0,24 11,0
3 0,24 10,2
4 0,24 11,5
5 . 0,24 12,0
6 0,24 11,5
7 0,24 10,7
8 0,24 11,0
9 0,24 12,0
10 0,19 11,2
11 0,24 11,0
12 0,24 11,0

losa, tales como carboxietilen-celulosa, carboximetilhidro

Lz Tabla revela que se obtienen muy buenas ca-

pacidades de gbsorcidn para los materiales fabricados pdf

medio del mésode de acuerdo con el invents, y que el invend

to también puede emplearse para otros derivados de celulo-

sa que tienen propiedades similares a la carboximetil-celn

xietilen-celulosa, hidroxietilen-celulosa, hidroxipropilen
~celulosa 0 metil-celulosa,. o ésteres de celulosa, por ejey

plo, sulfato de celulosa ¢ fosfato de celulosa.

L
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REIVINDICACIONES

Los puntos de invencidn propia y nueva gue
se preséntan para que sean objeto de esta solicitud de Pgw
tente de Invencidn en Espafla, por VEINTE afios, son los que
se recogen en lag reivindicaciones siguientes:

12.- Método de fabricar un material de celu~
losa paraAproductos sanitarios absorbentes, caracteyizado
porque un derivado de celulosa tal como un &ter de colu—
losa, por ejemplo, carboximetil-celulosa, carboxietilen-
-celulosa, carboximetilhidroxietilen-celulosa, hidfbxi-
etilen~celulosa, hidroxipropilen-celulosa o metil-ceéiulp
sa, o un éster dé celulosa, por ejemplo, sulfato de celu-
losa o fosfato de celulsa en forma de fibra que tiene un
grado de sustitucidén medio (GS) como miximo de 0,40, -s=
1leva a un estado hinchado, se fija en dicho estado y se
seca a continuacidn, con lo que se da lugar a que revien-
ten las fibras ampliéndose considerablemente sus superfi-
cies, separéndose la cantidad principal del agente de hin-
chamiento al mismo tiempo que se mantiene la estructﬁra
del material hinchado, y éviténdose la contraccidn.

28.- Método de acuerdo con la reivindica-
cidn 1a, caracterizado jbrqﬁe el derivado de celulosa es
carboximetil-celulosa.

%8 ,- Método de acuerdo con la reivindica-
cibén 1%, caracterizado porque el derivado de celulosa es

hidroxietilen~celulosa o sulfato de celulosa.
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N - 42%,~ Método de acuerdo con las reivindica-
cilones la—Ba, caracterizado porque el derivado de celulo-
sa tiene un grado de sustitucién medio (GS) menor que 0,30

‘ 5%.~ Método de acuerdo con las reivindicacio
nes la-Ba, caracterizado porque el derivado de celulosa
tieﬁe un GS menor que 0,24,

/ 6%.~ Método de acuerdo con la reivindicacién
12, caracterizado porque el material de celulosa obtenido
“contiene mis de 10% de fibras derivadas de celulosa.

7%.~ Método de acuerdo con las reivindica—
ciones 1%-€%, caracterizado porque se incorporan también
otros materiales absorbentes, por ejemplo, pasta de_madgra
termomecénica y bentonita.

8%.- Método de acuerdo con las reiviﬁdiéar
ciones 12-62, caracterizado porqqé ademis de la capa:dé
derivado de celulosa se incorpora también una capa de otro |.
material absorbente. _

9%,- Método de acuerdo con las reivindiéépig
nes la-8a, caracterizado porgue el secado se realiza_pbi
medio de liofilizacidn, fijéndose la estructura del mate-
rial por medio de coﬁgelacién y convirtiéndose a continua-
cién el agente de hinchamiento directamente desde su fase

10%.- Método de acuerdo con las reivindicacip
nes 1a-8a, caracterizado porque el secado se efectua por ~
medio de secado én rodillqs 0o cilindros, en el que se apli-
ca una éuspensién dei material a rodillos calentados por
vapor por medio de -una boguilla de pevestimiento dotada de

movimiento alternativo, se hace pasar por una zona de aga-

rre entre los rodillos de modo- que se forme una pelicula v




P~

10

15

20

25

30

15039

tlojn ndGm. 22

|_se fije el material en el:rodillo, y se seca hasta formar
una esterilla que luego se separa por rascado del rodillo
por medio de una cuchilla rascadora después de aproximada-
mente 3/4 de vuelta del rodillo.

112.- Método de acuerdo con la reivindica-~
cifn 10%, caracterizado porque la suspensidén tiene un con
tenido égco de aproximadamente 10% cuando se aplica al

rodillp.

122.~ Método de acuerdo con las reivindica-
ciones lOa-lla, caracterizado porque los rodillos se ca-
lientan por vapor a una presién de 3,510 horas.

13%.~ Método de acuerdo con las reiviﬁéica—
ciones 103—123, caracterizado porque la banda estd provis-
ta de una estructura plisada cuando se separa por rascado
del rodillo.

14%,- Método de acuerdo con las reivindica-
dones la—lBa, caracterizado porque el material se desfibra
después del sezcado. '

15%,~ Método de acuerdo con la reivindicé-
cibn la, caracterizaﬁo porque el hinchamiento se gfedf&a
suministrando agua bajo trabajo mecédnico, por ejemplo,
amasado, de modo que se c¢onsiga el maximo hinchamiento de
las fibras separadas, con lo cual se obtiene un material
en forma de una pasta gue tiene aproximadamente 10% de con
tenido seco, aplicéndose la pasta obtenida a una zoﬁa'de~
agarre entre rodillos calentados por vapor a una presidén
de 3,5;10 bares, de médo Qﬁe se forma una pelicula que
contiene material en estado hinchado, fijéndose dicha pe-
licula al rodillo, de modo que las fibras separadas del ma-

terial se mantienen en su relacibén mutua que se ha conse=




10

15

20

25

20

15039
JL/.

| .

tloja nam, 25

guido durante el hinchamiento, eliminindose ripidamente

la parte principal del agua de la pasta, reventando las
fibras, cuando la pelicula se fija sobre el rodillo de mod
que se evita la contraccidén de dicho material, y separin-
dose luego del rodillo el material que se ha secado de est
modo en forma de una esterilla continua por medio de una
cuchillg rascadora, siendo dicha esterilla capaz de estar
dotada de una estructura plisada, después de lo cual se
enrolla la esterilla.

16%,.~ Método de fabricar un material de ce-
lulosa para productos sanitarios absorbentes.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que
antecede, representado en los dibujos que se ﬁcompaﬁan ¥y
con los fines que se han especificado. - - J

Esta Memoria consta de veintitrés hojaétes-

critas a maquina por una sola cara.

_Madrid, 15.MR1972

W
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