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Esta invención se relaciona en general con la 
producción de celulosa regenerada y más particularmente con 
un procedimiento para preparar un material celulósico de óxido 
de amina sólido que puede ser utilizado para la fabricación 
de artículos celulósicos conformados, tales como fibras y fi­
lamentos.

En la Patente USA No. 2.179.181 se describe un 
procedimiento para disolver celulosa en un óxido de amina ter­
ciaria. De acuerdo con el proceso allí descrito, se disuelve 
de 7 a 10% en peso de celulosa en 93 a 90% en peso de un óxido 
de amina terciaria, para formar un liquido viscoso que se 
vierte en agua, alcohol o ácido diluido para precipitar la ce­
lulosa. Los óxidos de aminas terciarias adecuados para poner e: 
práctica el proceso allí descrito, contienen 14 o menos átomos 
de carbono y pueden ser un óxido de una trialquilamina o de 
una amina terciaria alquilcicloalifática. La solución resultan­
te tiene la desventaja de presentar un bajo contenido en sóli­
dos y una alta viscosidad.

En la Patente USA No. 3.447.939 se describe otro 
proceso para disolver celulosa en un óxido de amina terciaria. 
Como disolvente se emplea un compuesto cíclico de mono(N-metil 
amina-N-óxido) tal como N-metilmorfolina-N-óxido. Las solucio­
nes resultantes tienen igualmente las mismas desventajas que 
las preparadas por el proceso descrito en la Patente USA No. 
2.179.181, debido a que también ofrecen un bajo contenido en 
sólidos y una alta viscosidad.

De acuerdo con el proceso descrito en la patente 
USA No. 3.508.941, se disuelven dos o más polímeros diferentes 
en un compuesto cíclico de mono(N-metilamina-N-óxido) y se 
precipitan conjuntamente para producir un copolimero al azar.
Se puede añadir a la solución, para reducir su viscosidad,
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un diluyante tal como dimetilsulfóxido, N-metilpirrolidona o 
sulfolano. Como se indica en los ejemplos de dicha patente, 
solamente pueden prepararse soluciones de bajo contenido én 
sólidos cuando la celulosa es uno de los compuestos usados er. 
la preparación de la solución.

Constituye un objeto de esta invención propor­
cionar un proceso para producir un producto sólido adaptado 
para ser calentado para preparar una solución de celulosa 
en un óxido de amina terciaria. Otro objeto de la invención 
,es proporcionar un producto celulósico granular en trozos o 
similares que puede calentarse solo para formar una solución 
de celulosa en un óxido de amina que resulta adecuada para 
conformar y coagular la celulosa. Otro objeto de la invención 
es proporcionar un proceso para producir una mezcla de celulosa 
y óxido de amina que puede ser triturada, almacenada y tratada 
de otro modo como un material sólido y que puede calentarse 
posteriormente para convertir la mezcla en una solución de 
celulosa en un óxido de amina terciaria adaptada para confor­
marse por extrusión o hilatura. Un objeto más especifico de la 
invención es proporcionar un producto celulósico que puede ser 
convertido en una solución de celulosa en un óxido de amina 
terciaria que tiene un contenido en sólidos mayor que las so­
luciones de óxido de aminas de la técnica anterior anterior­
mente explicada. Un objeto aun más específico de la invención 
es proporcionar un precursor de una solución de celulosa en 
un óxido de amina, que es sólido a temperatura ambiente pero 
que se convierte en una solución adaptada para extruirse o 
hilarse cuando se calienta a una temperatura superior a la 
ambiente.

Los anteriores objetos y otros se llevan a cabo
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de acuerdo con esta invención, hablando en términos generales, 
proporcionando un proceso en el cual la celulosa se mezcla con 
un liquido de óxido de amina terciaria en tales proporciones 
y bajo condiciones de temperatura y presión en donde no se pre­
sentará una disolución sustancial de la celulosa en el ácido 
de amina, y la mezcla resultante se impregna a tal temperatura 
hasta que la celulosa absorbe óxido de amina y agua sin una 
disolución significativa y el exceso de agua, si es que existe, 
se separa de la celulosa saturada a una temperatura que es 
también inferior a aquella en la cual se presenta una disolución, 
significativa de la celulosa en el óxido de amina.

Según una modalidad de la invención, la celulosa 
se mezcla con una solución liquida de una mezcla de óxido de 
amina terciaria/agua y con un no disolvente orgánico liquido 
para la celulosa, en tales proporciones y a una temperatura 
inferior a la cual se presentaría una disolución sustancial de 
la celulosa en la solución, y la suspensión resultante se em­
papa a dicha temperatura hasta que la celulosa absorbe la so­
lución de óxido de amina terciaria-agua-no disolvente sin diso­
lución significativa, separándose entonces el no disolvente 
de la mezcla a una temperatura que es también inferior a aque­
lla en la cual se presentaría la disolución significativa de 
la celulosa.en el óxido de amina. Parte del agua se puede se­
parar con el no disolvente. En la modalidad en donde el exceso 
de agua se utiliza, en lugar del no disolvente orgánico, para 
disminuir la solubilidad de la celulosa en el óxido de amina, 
el exceso de agua se separa de la celulosa después de haberse 
absorbido suficiente cantidad de óxido de amina por la celulosa 
para la ulterior disolución completa. El producto sólido resul­
tante se puede triturar tal como mediante molienda o corte para
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formar fragmentos o trozos que son adecuados para su extrusión, 
hilado, moldeo o similares. Se pueden almacenar para una poste­
rior conversión en una solución o pueden calentarse inmediata­
mente para formar una solución que se conforma ulteriormente.

La invención contempla de este modo un proceso 
para producir un precursor sólido de una solución de celulosa 
en un óxido de amina terciaria, que comprende suspender celulosa 
en una mezcla que es un no disolvente para la celulosa, a la 
temperatura de la suspensión, y que contiene un óxido de amina 
terciaria y agua con o sin un liquido orgánico que es miscible 
con el óxido de amina terciaria y que consiste en un no disol­
vente para la celulosa, hasta que la celulosa absorbe suficien­
te óxido de amina para la disolución completa de la celulosa 
posteriormente o cuando se caliente. Preferiblemente, la celulo­
sa se empapa en la mezcla de óxido de amina/agua o mezcla de !
óxido de amina/agua/no disolvente orgánico, durante 0,5 a 30 
minutos aproximadamente, a una temperatura de 85 a 110SC apro­
ximadamente, hasta que se ha absorbido suficiente cantidad de 
óxido de amina para proporcionar de 10 a 40% en peso aproximada­
mente de celulosa y 75-85% de mezcla de óxido de amina/agua 
en el precursor después de haberse separado el exceso de agua 
o el exceso de agua y no disolvente orgánico. La mezcla óxido 
de amina/agua absorbida por la celulosa contendrá de 99 a 70% 
en peso aproximadamente de óxido de amina siendo el resto agua.

El producto obtenido según la invención se puede j 
emplear para producir un producto de celulosa conformado por ¡ 
calentamiento de la celulosa que contiene óxido de amina ter­
ciaria y agua, a una temperatura en la cual la celulosa se di­
suelve y separación del óxido de amina terciaria mientras se 
conforma la solución.
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El producto s$lido producido por el proceso de la invención 
es celulosa que contiene óxido de amina y algo de agua que, 
cuando se calienta, se disolverá la celulosa.

se ha encontrado que al suspender hojas o partí­
culas de celulosa en un óxido de amina y agua, la celulosa 
absorberá suficiente óxido de amina para disolver la celulosa 
cuando la suspensión se calienta para formar una solución de 
elevado contenido en sólidos que tiene una viscosidad adecuada 
para hilatura. Mediante el control de la temperatura y de las 
proporciones de la mezcla de óxido de amina/agua o de la mezcla 
de óxido de amina/no disolvente orgánico en la solución mezcla­
da con la celulosa, la disolución de la celulosa en la solución 
se puede posponer hasta que se extruya o hile. Por consiguiente, 
la invención proporciona un método para producir una materia 
prima que es completa por si misma para la extrusión de pelícu­
la de celulosa e:. hilatura de fibras e hilos de celulosa.

El agua y el no disolvente orgánico mezclado con 
el óxido de amina promueve el hinchamiento de las fibras de 
celulosa facilitando asi la absorción del óxido de amina. Esto 
hace posible la producción de un precursor que, cuando se ca­
lienta, se convierte a una solución de mayor contenido en sóli­
dos que las soluciones descritas en la técnica anterior. Si 
bien el agua solamente causará el hinchamiento de las fibras, 
el no disolvente orgánico facilita dicho hinchamiento de las- 
fibras y tiene la ventaja de proporcionar un vehículo que fa­
cilita la separación del exceso de agua después de haberse ab­
sorbido el óxido de amina.

Preferiblemente, la mezcla de óxido de amina y 
agua o la mezcla de óxido de amina/agua/no disolvente orgánico 
se calienta a una temperatura de 50 a 140SC aproximadamente
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antes de mezclarse con la celulosa, para promover la absorción 
uniforme de la mezcla liquida por la celulosa. La celulosa co­
mienza a hincharse poco después de ponerse en contacto con la 
mezcla de óxido de amina/no disolvente/agua. La temperatura de 
la lechada durante dicha etapa de empapado o hinchamiento tiene 
un efecto significativo sobre el grado en el cual comienza a 
hincharse las fibras de celulosa. La temperatura óptima a uti­
lizar es aquella que promueva un hinchamiento rápido y máximo 
y una temperatura a la cual el óxido de amina terciaria sea li­
quido. La temperatura debe ser también inferior al punto de ebu­
llición del no disolvente orgánico, si esque existe, en la mez­
cla y por debajo de la temperatura de descomposición del óxido 
de amina terciaria.

El no disolvente orgánico puede separarse a 
15 cualquier temperatura a la cual no se disuelva la celulosa.

Sin embargo, debe mantenerse una temperatura que permita una 
separación eficaz y rápida del disolvente bajo vacio. Con la 
mayoría de los no disolventes, la temperatura puede ser de 
40 a 902C aproximadamente durante la separación del no disol- 

20 vente. El no disolvente se separa bajo vacio a una presión tan 
pequeña como de 0,01 mm de mercurio.

25

Como anteriormente se ha indicado, el producto 
obtenido por separación del agua y/o no disolvente orgánico, 
se puede transferir inmediatamente a una instalación adecuada 
para su conformado en un producto de celulosa regenerada en el 
caso de que sea un sólido seco, o bien puede secarse, enfriarse j 
y almacenarse hasta una fecha posterior. Si el producto es j 
blando y/o está mojado con óxido de amina, se puede secar a 
cualquier temperatura adecuada a la cual no se disuelva la ce­
lulosa.30
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Las proporciones relativas de celulosa, agua, 
óxido de amina y no disolvente orgánico liquido para la celu­
losa, que se mezclan entre si, pueden variarse ampliamente en 
función de la composición deseada para el producto y en tanto 
en cuanto permanezca suficiente mezcla de óxido de amina-agua 
para disolver la celulosa después de haberse separado el no 
disolvente. Preferiblemente, la relación de fase liquida a ce­
lulosa en la lechada deberá ser tal que la celulosa.llegue a 
saturarse, pero el exceso de fase liquida no deba ser tan gran-' 
de que se requiera una separación innecesaria de grandes volúme­
nes de liquido.

El contenido en agua de la mezcla liquida de 
óxido de amina-agua u óxido de amina-agua-no disolvente orgá­
nico, que se mezcla con la celulosa, deberá ser tan baja como 
sea posible al objeto de evitar la separación de grandes vo­
lúmenes de agua al final del proceso. Sin embargo, en la moda­
lidad que utiliza un no disolvente orgánico, la relación del 
no disolvente orgánico y agua a la celulosa debe ser tal que 
la celulosa se hinche para promover la absorción de óxido de 
amina por la celulosa. Cuando el porcentaje en peso de celulosa 
en el producto ha de ser bajo (es decir 10 % aproximadamente), 
la relación de no disolvente más agua a la celulosa, al.co­
mienzo del proceso, debe ser aproximadamente de 2,5 partes o 
más en peso de no disolvente más agua por parte de celulosa. 
Cuando el producto (celulosa conteniendo óxido de amina) ha 
de contener un elevado porcentaje de celulosa, es decir 40 % 
en peso aproximadamente, la relación al comienzo del proceso 
debe ser superior a 0,25 partes en peso de no disolvente/agua 
por parte de celulosa e inferior a dos partes en peso aproxi­
madamente de la mezcla no disolvente/agua por parte de celulosa.
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Puesto que es preferible que el producto contenga de 10 a 40 %
en peso de celulosa, se prefiere una relación de 0,25 a 2,5 ó 
más partes en peso de mezcla no disolvente/agua a celulosa.

El hinchado de la celulosa parece ser indepen­
diente de la relación de no disolvente a agua, sin embargo, la 
relación debe ser tal que permanezca la deseada relación de 
óxido de amina/agua en la celulosa después de retirar el no 
disolvente. Para lograr los mejores resultados, el óxido de 
amina deberá contener de 10 a 40 % en peso aproximadamente 
de agua y la cantidad de no disolvente en la lechada deberá 
ser de 15 a 80 % en peso aproximadamente basado en el peso de 
la mezcla óxido de amina/agua en la lechada.

Se obtienen los mejores resultados cuando el 
producto seco, después de separar el exceso de agua y/o el no 
disolvente orgánico, contiene de 10 a 35 % en peso aproxima­
damente de celulosa, 2 a  15 % en peso de agua y el resto, es 
decir 50-88 % aproximadamente, con preferencia 63-75 % en peso, 
de óxido de amina terciaria.

El producto sólido, después de retirar el no di­
solvente orgánico y después de haberse reducido el contenido 
en agua a 0-20 % en peso de agua aproximadamente, basado en el 
peso del producto, se puede calentar a una temperatura de, por 
ejemplo, 120SC o mayor, en donde la celulosa se disuelve por 
la mezcla de óxido de amina/agua sin adición de óxido de amina, 
agua u otro material y la solución resultante se puede hilar o 
de otro modo conformar a un producto celulósico de utilidad.

En el proceso se puede emplear cualquier celulosa 
adecuada tal como, por ejemplo, borra de algodón o los diver­
sos tipos de celulosa de madera, pero con preferencia se utiliza 
una pulpa de madera de calidad rayón.
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Puede emplearse cualquier óxido de amina adecua­
do que sea un .disolvente para la celulosa y compatible con el 
agua y con el no disolvente liquido orgánico, en caso de que 
se emplee éste último, tal como, por ejemplo, los descritos 
en las patentes anteriormente mencionadas. Sin embargo, los - * - 
óxidos de amina preferidos son los compuestos cíclicos de mo- I . 
no-(N-metilamina-N-óxido) tal como, por ejemplo, N-metilmor-. 
foliña-N-óxido, N-metilpiperidina-N-óxido, N-metilpirrolidina- 
-N-óxido, óxido de dimetilciclohexilamina y similares.

10

15

20
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Se puede utilizar cualquier no disolvente liquido, 
orgánico aprótico adecuado para la celulosa que no reaccio­
ne químicamente con el óxido de amina o con la celulosa, tal 
como por ejemplo, un alcohol, tal como metanol, alcohol n-pro- 
pilico, alcohol isopropilico, butanol y similares, tolueno, 
xileno, dimetilsulfóxido, dimetilformamida, dimstilacetamida 
o similares.

¡En los siguientes ejemplos, todas las partes y por­
centajes se ofrecen en peso a menos que se diga lo contrario.

EJEMPLO 1
Se empapan unos 40 g de pulpa de madera de calidad 

de rayón, seca, conteniendo aproximadamente 5,6 % de agua, 
durante unos 60 minutos, en óxido de N-metilmorfolina con­
teniendo aproximadamente 10 % de agua. La pulpa de madera ab­
sorbe óxido de amina y agua con hinchamiento de las fibras.
La pulpa de madera se separa del liquido sobrenadante y se 
enfria a temperatura ambiente durante unos 30 minutos. El pro 
ducto resultante es un producto de celulosa duro, rompible, 

higroscópico que contiene aproximadamente 26,9 % de celulosa, 
67,4 % de N-metilmorf olina y 5,2 % de agua.
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EJPT/rPLO 2
Se empapan unos 200 g de hoja seca de pulpa de made­

ra en un exceso de óxido de N-metilmorf olina conteniendo 
aproximadamente 12,4 % de agua a unos 85-903(3, durante unos 
15 minutos. La celulosa absorbe liquido y se hincha. El pro­
ducto de celulosa/óxido de amina después de enfriar a tempe­
ratura ambiente, es un material duro y cristalino que contiene 
aproximadamente 23,8 % de celulosa, 64,4 % de N-metilmorfolim 
y 11,8 % de agua.

EJEMPLO 3
Una hoja de pulpa de madera con un peso de unos 

40 g, conteniendo 5,81 % de agua, se impregna en un exceso de 
óxido de N-metilmorf olina conteniendo aproximadamente 13,1 % 
de agua a unos 8530, durante 5 minutos. La celulosa absorbe 
liquido y se hincha llegando a ser transparente. La mezcla 
se enfria durante unos 30 minutos a temperatura ambiente. El 
producto es un material duro cristalino que puede disgregarse 
o molerse. Contiene aproximadamente 73,5 % de óxido de amina, 
12,5 % de agua y 13,5 % de celulosa.

EJEMPLO 4
Se impregnan unos 320 g de pulpa de madera en apro­

ximadamente 1.053 g de óxido de N-metilmorfolina conteniendo 
aproximadamente 13,9 % de agua durante 5-8 minutos a 78-8030, 
hasta que el liquido es absorbido. La hoja se enfria y se man­
tiene a 2 5 3 C .  El producto es un material duro y cristalino 
después de 24 horas.

EJEMPLO 5
Se mezclan unos 2.083 g de óxido de N-metilmorfolina 

conteniendo 37,1 % de agua, en un matraz de fondo redondo o 
en un evaporador rotativo, con unos 583 mi de tolueno, con
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agitación o rotación del evaporador. La mezcla se calienta 
a 803C y se mezclan con la misma unos 500 g de pulpa de madera 
seca de calidad rayón y la suspensión se agita durante unos 

10 minutos a presión atmosférica. La pulpa de madera absorbe 
solución de óxido de amina/agua/tolueno con hinchamiento. La 
temperatura se reduce a unos 6030 y el contenido del recipien­

te se coloca bajo vacio (aproximadamente 686 mm de mercurio) 
para separar el tolueno y agua del recipiente hasta que prác­
ticamente se ha separado todo el tolueno y el contenido en 
agua del producto de celulosa/óxido de amina es de 28,7 % apro­
ximadamente. El producto es upa, celulosa particulada blanda 
que contiene mezcla absorbida de óxido de amina-agua.

EJEMPLO 6
Se mezclan unos 955 g de óxido de N-metilmorfolina 

conteniendo aproximadamente 37,2 % de agua, en un evaporador, 
con unos 600 mi de alcohol metílico con agitación y calenta­
miento a unos 6030. A la mezcla se aSaden unos 200 g de pul­
pa de madera seca y el evaporador se hace girar a 40 rpm du­
rante unos 10 minutos. La celulosa absorbe liquido y se hin­
cha. La fase liquida se separa bajo vacio hasta que se recupe­
ra todo el metanol. El producto de celulosa/óxido de amina 
contiene entonces 13 % de agua aproximadamente.

EJEMPLO 7
Unos 332 g de óxido de N-metilmorfolina, conteniendo 

26,58 % de agua aproximadamente, se calientan a unos 85^0 y se 
coloca en un matraz adecuado. Con el óxido de amina se*mezclan 
unos 400 mi de tolueno y unos 200gde pulpa de madera de huesos 
seca y se agita durante 10 minutos aproximadamente. La celulosa 
absorbe líquido y se hincha. La mezcla se enfria a unos 8030 
y el matraz se evacúa hasta que se retira todo el tolueno. El

¿Ulan*
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contenido en agua de la mezcla de celulosa/óxido de amina, 
después de separar el tolueno, es de 16,45 ^ aproximadamente.

Se añaden unos 400 mi de tolueno al contenido del 
matraz a 80SC y se repite la evaporación bajo vacio hasta se­
parar el tolueno. El contenido en agua del producto de celu­
losa/óxido de amina es entonces del 13 % aproximadamente.

EJEMPLO 8
Se mezclan unos 1.600 g de óxido de N-metilmorfolina 

conteniendo conteniendo 25 % de agua, con 400 mi de tolueno y 
se calienta la mezcla a una temperatura de unos 80SC en un 
evaporador. Se añaden unos 400 g de pulpa de madera de hue­
sos seca y el evaporador se hace girar durante 10 minutos 
a 40 rpm aproximadamente. Se aplica un vacio al producto en 
un matraz para reducir la presión a 673 mm de mercurio duran­
te 25 minutos aproximadamente con separación del tolueno.
El contenido medio en agua del producto de celulosa saturado 
con óxido de amina es de 13#7 % aproximadamente.

EJEMPLO 9
Se mezclan unos 952 g de óxido de N-metilmorfolina 

conteniendo 37 % de agua con unos 200 mi de alcohol iso- 
propllico (IBA.) y la mezcla se calienta a 8030 en un evapo­
rador rotativo.

A la solución de óxido de amina/agua/lPA se añaden 
unos 200 g de pulpa de madera secada a un ¿ontenido en hu­
medad del 6 % aproximadamente y la maezcla se calienta a 
unos 80SC durante unos 10 minutos, mientras se hace girar 
el evaporador. Al contenido del evaporador se le añaden 
400 mi más de IBA, a 80SC, y se aplica un vacio para reducir 
la presión a 686 mm de mercurio, hasta que se separa el IPA 
y deja de separarse más agua. La celulosa conteniendo óxido
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de amina/agua se coloca en un homo de vacio a 503(3 y a 686 mm 
de mercurio, durante 4 dias. Tras su enfriamiento, el produc­
to celulósico endurece y se corta en trozos de 3 mm3 apro­

ximadamente,,
EJEMPLO 10

Se repite el procedimiento del ejemplo 9 excepto 
que se usan 800 g de óxido de N-metilmorfolina conteniendo 
aproximadamente 25 % de agua, 200 g de pulpa de madera y 2 voldt- 
menes de 400 mi de alcohol isopropílico.

EJEMPLO 11
Se mezclan unos 1.070 g de óxido de N-metilmorfolina 

conteniendo 25,27 % de agua aproximadamente con unos 200 mi de 
alcohol isopropílico y se calienta a 80SC. A la mezcla resul­
tante se añaden unos 200 g de pulpa de madera y la suspensión 
se empapa hasta que se hincha la pulpa de madera. Se añaden 
unos 400 mi de alcohol isopropílico y después de 10 minutos 
se separa el alcohol isopropílico y el agua bajo vacio a 55SC 
y 686 mm de mercurio.

EJEMPLO 12

En un matraz evaporador se coloca unos 2.175 g de 
una solución conteniendo 49,4 % de óxido de N-metilmorf olina, 
42,45 % de alcohol metílico y 9,5 % de agua (aproximadamente 
14,16 % de agua basado en el peso de óxido de amina y agua 

en la solución) y se calienta a unos 80^0.A la solución se 
añaden unos 300 g de trozos de pulpa de madera con una di­
mensión media de partícula de aproximadamente 1 cm^. Se sepa­
ra el liquido bajo vacio de la mezcla hasta que se ha sepa­
rado todo el alcohol metílico. En éste momento, el contenido 
en agua es de 12,7 % en peso aproximadamente y la celulosa 
ha hinchado.
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Después de 7 días de almacenamiento del producto 
en un homo de vacio a 5030, el producto consiste aproxima­
damente en 19,5 % en peso de celulosa y 14,7 % de agua. Des­
pués de tres días más de almacenamiento a temperatura am­
biente, el producto se ha convertido en duro y cristalino.

EJEMPLO 13
En un matraz de 22 litros se colocan unos 587 g de 

óxido de dimetiletanolamina-agua conteniendo aproximadamente 
14,86 % en peso de agua. Se aRaden al matraz unos 41 g de 
agua y unos 500 mi (395 g)de metanol y el contenido del 
matraz se calienta a unos 8030. El liquido del matraz está 
compuesto de aproximadamente 500 g de óxido de dimetileta- 
nolamina, 128,5 g de agua y 395 g de metanol. Aproximadamente 
97,6 g de hoja de pulpa de madera V68 se cortan en cuadrados 
de aproximadamente 4,76 mm y se aRaden al matraz. La propor­
ción en el matraz es de aproximadamente 5 partes en peso de 
mezcla de agua y metanol por parte de celulosa.

La lechada se hace girar en un evaporador rotativo 
durante 15 minutos aproximadamente, en cuyo tiempo las fi­
bras de celulosa se hinchan. Se aplica un vacio al matraz 
para reducir la presión a 686 mm de mercurio y la lechada 
se enfria a unos 6530. Transcurrida una hora, el metanol 
se separa por destilación para producir trozos de celulosa 
impregnados con óxido de amina. Los trozos contienen aproxi­
madamente 16 % en peso de agua y se seca a unos 6530 aproxi­
madamente bajo vacio, a 711 mm de mercurio absolutos, durante 
68 horas. Los trozos se enfrian a temperatura ambiente y 
consisten en un producto en trozos de celulosa dura contenien­
do aproximadamente 10 % en peso de agua.
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EJEMPLO 14
Se añaden 67,5 g de pulpa de celulosa a un matraz 

que contiene 383,46 g de. monohidrato de óxido de dimetilci- 
clohexilamina, 116,82 g de agua y.49,7 g de metanol. El con­
tenido del matraz se calienta a unos 603C durante 10 minutos 
en cuyo tiempo las fibras de celulosa absorben la solución 
liquida y se hincha. Se aplica entonces un vacio al matraz, 
a unos 584-635 mm de mercurio, durante unos 60 minutos 
aproximadamente, a 80SC, para separar una gran parte del 
metanol.

La celulosa impregnada se seca entonces en un hor­
no de vacio a 603(2, durante 80 horas, bajo un vacio de 
635 mm de mercurio, para separar cualquier metanol restante 
y exceso de agua, y producir un producto sólido seco de ce­
lulosa impregnado con el óxido de amina.

Los trozos secos se enfrian a temperatura ambien­
te, observándose que consisten en trozos de celulosa dura 
conteniendo teóricamente 7,7 % de agua y 2,9 % de metanol.
Se añade una muestra de 100 g de los trozos secos a un mez­
clador, a 90-9530, durante 70 minutos, para mezclar y disol­
ver totalmente la celulosa en el óxido de amina, para su ex­
trusión a películas, filamentos o fibras.

En cada uno de los ejemplos anteriores, la celu­
losa absorbe al óxido de amina sin disolución.

El óxido de amina usado en la realización de la 
invención puede prepararse oxidando la amina tal y como se 
describe en las patentes USA Nos. 3.333.000, 3.447.939 ó 
según otro proceso adecuado. Por conveniencia, el óxido de 
amina se ha denominado en ésta memoria como simplemente
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EEIVINDIC ACIONES

1. - Broce dimiento para producir un precursor de 
una solución de celulosa en un óxido de amina terciaria, carac­
terizado porque comprende suspender oelulosa en un óxido de 
amina conteniendo agua, hasta que el óxido de amina es absorbi­
do por la celulosa, a una temperatura a la cual no se disuelve 
la oelulosa, para proporcionar un producto sólido de celulosa 
que oontiene óxido de amina absorbido, el cual, tras el calen­
tamiento, se convierte en una soluoión de celulosa.

2. - Procedimiento según la reivindicación 1, 
caracterizado porque dicho producto se tritura para formar 
trozos de celulosa aptos para alimentarse a un extruder.

3. - Procedimiento según la reivindicación 1, 
caracterizado porque el óxido de amina es óxido de N-metilmor- 
f olina.

4. - Procedimiento según la reivindicación 1, 
caracterizado porque el producto contiene de 50 a 90% en peso 
aproximadamente de óxido de amina terciaria, de 0 a 20% en peso 
de agua y de 10 a 40% en peso aproximadamente de celulosa.

5. - Procedimiento según la reivindicación 1, 
caracterizado porque la celulosa se suspende en la mezcla a una 
temperatura de 85 a 110°C aproximadamente.

6. - Procedimiento según la reivindicación 1, 
caracterizado porque la celulosa se suspende en una mezcla que 
contiene un óxido de amina, agua y un liquido orgánico que no 
es reaotivo químicamente pero que es miscible oon el óxido de 
amina y agua y que consiste en un no-disolvente para la celulo­
sa, hasta que el liquido es absorbido por la celulosa, siendo 
dicha mezcla un no-disolvente para la celulosa a la temperatura 
a la cual la oelulosa se suspende en la misma, y a oontinuaoión
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se separa el no-disolvente para proporcionar un producto sÓlidc 
de celulosa que oontiene óxido de amina y agua absorbidos, el 
oual, tras el calentamiento, se convierte en un a solución de 
celulosa.

7. - Procedimiento según la reivindicación 6, 
caracterizado porque el no-disolvente y el agua se separan 
hasta que el producto consiste en celulosa y óxido de amina 
absorbido conteniendo agua.

8. - Procedimiento según la reivindicación 6, 
caracterizado porque el no-disolvente y el agua se separan 
hasta que el produoto de celulosa-óxido de amina contiene de 
0 a 20% en peso aproximadamente de agua.

9<- Procedimiento según la reivindicación 6, 
caracterizado porque la celulosa se suspende en la mezcla a una 
temperatura de 50 a 140°C aproximadamente y el no-disolvente 
se separa bajo vacio a una temperatura de 40 a 90°C aproxima­
damente .

10. - Procedimiento según la reivindicación 9y 
caracterizado porque la presión sobre la suspensión de oelulosa 
en dioha mezcla se reduce bajo vacío a 686 mm Eg o inferior.

11. - Procedimiento según la reivindicación 6, 
caracterizado porque la relación de dioha mezcla a oelulosa 
cuando se combina con la celulosa es de 0,25 a 2,5 partes en 
peso-aproximadamente de mezcla por parte en peso de celulosa 
y la relación de óxido de amina y agua a la celulosa es de
ly5 a 9 partes en peso aproximadamente de óxido de amina y agua 
por parte en peso de oelulosa despuás de separar el no-disolven- 
te.

12.- Procedimiento según la reivindicación 6, 
caracterizado porque el óxido de amina es un óxido de amina30
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terciaria.
13.- Procedimiento según la reivindicación 12, 

caracterizado porque el óxido de amina es óxido de N-metilmor- 
folida.

5

10

14. - Procedimiento según la reivindicación 6, 
caracterizado porque el produoto contiene de 50 a 90% en peso 
aproximadamente de óxido de amina terciaria, de 0 a 20% en 
peso de agua y de 10 a 40% en peso aproximadamente de celulosa

15. - Procedimiento para producir un precursor de 
una solución de celulosa en un óxido de amina terciaria, tal
y como queda sustanoialmente descrito en la presente memoria.

Esta memoria consta de 19 hojas escritas a 
máquina por una sola cara.
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