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@ Resumen:

Proceso para la fabricacion de viscosa ignifuga.

La viscosa ignifuga se obtiene mediante la adicién de
silice a la viscosa y posterior fijacion de la silice a la
fibra, de manera que la fibra ignifuga final tendréa
celulosa regenerada y un polimero silicico que
confiere propiedades ignifugas a las fibras.
Convencionalmente la regeneracion de la viscosa
mezcla se lleva a cabo utilizando sulfato de Zinc,
mientras que la fase final de lavado de la fibra se lleva
a cabo utilizando &cido sulfdrico. Tanto el Zinc como
el &cido sulfarico y el hipoclorito de sodio son
productos altamente contaminantes para el medio
ambiente. La invencién consiste en sustituir el sulfato
de Zinc por sulfato de aluminio, por un lado, y sustituir
el acido sulftrico y el hipoclorito de sodio por peréxido
de hidrégeno o agua oxigenada, por otro, con lo que
se minimiza extraordinariamente el efecto
contaminante del proceso.

Aviso: Se puede realizar consulta prevista por el art. 37.3.8 LP.
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DESCRIPCION
Proceso para la fabricacién de viscosa ignifuga.
Objeto de la invencion

La presente invencion se refiere a un nuevo proceso para la fabricacién de viscosa ignifuga, entendiéndose como
viscosa la celulosa regenerada.

El objeto de la invencién es introducir una serie de modificaciones en el proceso convencional de obtencién de la
viscosa, en orden a que dicho proceso resulte menos contaminante desde el punto de vista medioambiental, precisa-
mente por la eliminacién en dicho proceso de componentes y aditivos contaminantes.

Antecedentes de la invencion

La primera fibra viscosa (celulosa regenerada) ignifuga sobre la que se tiene conocimiento, fue producida en
Finlandia por Kemira en el afio 1991, siendo comercializada bajo la denominacién “Visil®” denominacion que en los
dltimos afios derivo hacia Avilén FR.

Recientemente han surgido otros productores de viscosa ignifuga que utilizan la misma técnica que la empleada
por Kemira.

Dicha técnica consiste en producir la viscosa ignifuga mediante la adicion de silice a la viscosa y posterior fijacion
de la silice a la fibra. Mediante la adicién de silice a la viscosa, la fibra ignifuga final tendra celulosa regenerada y un
polimero silicico que le confiere propiedades ignifugas a la fibra.

Este polimero silicico es fijado a la fibra mediante la utilizacién de sulfato de aluminio en los blanqueos posteriores
de la fibra, haciendo que este tipo de fibra mantenga sus propiedades ignifugas incluso después de la accién agresiva
de detergentes alcalinos. La utilizacion de sulfato de aluminio hace que las propiedades ignifugas se mantengan a lo
largo del tiempo.

La silice se dosifica sobre la viscosa en masa, con una preparacion previa a la misma. La materia prima utilizada
es silicato de sodio superneutro o vidrio soluble con una gradacién ponderal 3,3/1. La forma de utilizar esta materia
prima es 3,3 SiO, x Na,O. Este producto es un liquido viscoso, transparente e incoloro de reaccion alcalina y soluble
en agua en todas las proporciones.

Para evitar gelificaciones o solidificaciones se diluye el producto citado en sosa electrolitica, igualmente diluida.

Tras la preparacion de la silice se lleva a cabo una dosificacién de la misma sobre la viscosa en masa. La viscosa
virgen o pura tiene la siguiente composicién aproximada:

- Celulosa (C4¢H;,0Os) al 9,36% en peso aproximadamente.

- Sosa (NaOH) al 5,5% en peso aproximadamente.

- Sulfuro de Carbono (CS,) al 3,5% en peso aproximadamente.
- Agua al 81% en peso aproximadamente.

La dosificacién de aditivo tiene que ser tal que la viscosa mezcla tenga un contenido de silice con respecto a
celulosa en la viscosa de aproximadamente el 50%.

Se procede seguidamente a la regeneracion de la viscosa mezcla, para lograrlo dicha viscosa es extruida a través
de hileras de muy reducido didmetro en un bafio dcido de hilatura, lo que propicia la coagulacion de la viscosa y el
aditivo.

El bafio de hilatura convencional sobre el que se coagula la viscosa es conocido como baiio Muller, con la siguiente
composicion:

Densidad 1305,0 gr/l
H>S04 120,0 gr/l
SO4Zn 7,5 gr/l
SO4Na2 323,7 gr/l
H20 853,8 gr/l
T? 48,0 °C
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Finalmente la fibra regenerada es sometida a la accién de un agente blanqueante, concretamente hipoclorito de
sodio (NaOCl) y posterior lavado con un anticloro (H,SO,).

Este proceso, si bien ofrece unos resultados satisfactorios, presenta como problema fundamental su efecto con-
taminante, en particular debido a la utilizacién de zinc en el bafio de coagulacién y a la utilizacién de hipoclorito
sodico y 4acido sulfirico en la fase de blanqueo, ya que ello supone la utilizaciéon de metales pesados y compuestos
organoclorados, altamente contaminantes.

Descripcion de la invenciéon

El proceso que la invencién propone, en la linea bdsica del procedimiento convencional citado, introduce en el
mismo una serie de mejoras con las que, como anteriormente se ha dicho, se consigue reducir drasticamente la conta-
minacién generada por el propio proceso.

De forma mas concreta y de acuerdo con una de las caracteristicas de la invencion, se ha previsto que en el bafio
de coagulacién de la fibra en lugar de utilizarse Zinc, como es convencional, se utilice aluminio.

El Zinc se incorporaba convencionalmente al bafio de coagulacién en forma de sulfato (SO,Zn), y de acuerdo con
la invencidn el aluminio se suministra también al bafio en forma de sulfato, concretamente en forma de sulfato de
aluminio “Al,(SO,);”.

De acuerdo con otra de las caracteristicas de la invencidn, la fase de blanqueo de la fibra se lleva a cabo a su vez
sustituyendo el hipoclorito de sodio y el acido sulfiirico utilizados convencionalmente, por agua oxigenada (H,O,).

Segtin estas caracteristicas y como es evidente, al conseguirse la eliminacién del Zinc, metal pesado y dafiino
tanto para el medioambiente como para las personas, se consiguen uno de los efectos perseguidos, el de disminucién
de la contaminacién medioambiental, pero ademds se fija mejor el 4cido polisilicico en forma de polimero silicico
en la fibrana, al poner en contacto el aluminio con el 4cido polisilicico al inicio de la regeneracién de la celulosa,
forméandose rapidamente silicatos de aluminio que han demostrado ser resistentes a lavados alcalinos posteriores de
estas fibras.

En relacién con la utilizacién de agua oxigenada para el lavado de la fibra, cabe sefialar también que dicha fibra
debe someterse a un bafio con una concentracién de agua oxigenada de 8 gt/l, a una temperatura de 50°C durante unos
5 minutos.

Ejemplo de realizacion de la invencion

El proceso consiste esencialmente en la adicién de silice a la viscosa y posterior fijacién de aquella a la fibra,
de manera que finalmente ésta dltima tendrd celulosa regenerada y un polimero silicico que confiere propiedades
ignifugas a las fibras.

La silice se dosifica sobre la viscosa en masa, lo que requiere una fase de preparacion de la misma. Concretamente
la materia prima utilizada es silicato de sodio superneutro o vidrio soluble con una relacién ponderal 3,3/1.

Para evitar la produccion de gelificaciones o solidificaciones del producto de la viscosa, tal producto se divide
usando para ello sosa electrolitica igualmente diluida, de manera que la concentracién final de silice (SiO,) en el
producto preparado es del 17% en peso, siendo su concentracion original del 28%. Para ello se introduce NaOH al
15% en peso en la cantidad necesaria. Esta sosa al 15% es preparada usando sosa electrolitica o sosa al 50% en peso
y agua permutizada para evitar impurezas en la preparacion.

A titulo de ejemplo, para preparar un litro de silicato de sodio en condiciones de ser dosificada la viscosa, es
necesario utilizar:

- 0,55 1de silicato de sodio al 28% en peso (silicato de sodio superneutro).
- 0,101 de sosa electrolitica o comercial (50% en peso).
- 0,35 1de agua permutizada.
Primeramente se prepara la sosa diluida al 15% usando 0,10 1 de sosa electrolitica y los 0,35 1 de agua permutizada,
y una vez preparada esta sosa se mezcla con los 0,55 1 de silicato de sodio, procediéndose a su homogenizacién y
quedando el producto final en condiciones de ser aplicado a la viscosa en masa debidamente dosificado a la viscosa en

masa.

A nivel industrial son necesarios grandes tanques para preparar estas soluciones, motivado por el elevado ratio de
dosificacién con respecto a la celulosa.

Seguidamente se lleva a cabo la dosificacién de silice a la viscosa en masa.
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La dosificaciéon de aditivo tiene que hacer que la viscosa mezcla final (viscosa virgen mas aditivo), tenga un
contenido de silice con respecto a la celulosa de aproximadamente 50%.

Para ello se ha de dosificar el aditivo segtn el ratio:

Ratio aditivo/viscosa = 24%. (suponiendo que la viscosa virgen Empleada tiene un 9,36% de contenido de
celulosa)

Esto significa que por cada litro de viscosa se debe dosificar 0,24 1 de aditivo, siendo el aditivo el sefialado ante-
riormente.

Una vez definida la proporcién adecuada de silice/viscosa, se debe mezclar y agitar para lograr una mezcla lo mas
homogénea posible, que evite la aparicién de aire en la viscosa y que posteriormente impida la hilabilidad de esta
viscosa mezcla, lo que puede llevarse a cabo en un tanque con agitador.

Debe lograrse un buen grado de desaireacion, para lo que la viscosa mezcla puede ser tratada con algun sistema al
efecto(sistema de vacio), sometiendo a la misma a un nivel alto de vacio (-750 mmHg).

A continuacion se lleva a cabo la fase de regeneracion de la viscosa mezcla, para lo que ésta es coagulada en un
bafio de hilatura, proceso de coagulacién conocido también como “proceso de regeneracion de la celulosa”.

La viscosa es extraida a través de unas hileras especiales de muy pequefio didmetro de agujero, en un bafio de
hilatura en el que, como anteriormente se ha dicho, se sustituye el convencional Zinc por aluminio. De forma mas
concreta la composicién del citado bafio de hilatura es la siguiente:

Densidad 1305,0 gr/1
H2S04 120,0 gr/l
Al2(SO4)3 5 g/l

SOsNaz 323,7 gr/l
H20 853,8 gr/l
T2 48,0 °C

El polimero silicico aparece en el seno del filamento de celulosa regenerada y es menor de 10 nanémetros. El
grado de abrasividad de esta fibra es bajo, menor que la fibra mate o semi-mate al tratarse de un polimero de tan
baja dimensién, en comparacién con las particulas aportadas por el diéxido de titanio usado generalmente en las
producciones de fibrana mate.

Este polimero y su correcta dispersion en el filamento de fibrana permitird que las propiedades ignifugas de la fibra
sean las adecuadas.

El contenido de silice con respecto a celulosa + silice (Io que se conoce como cenizas de la fibra) debe ser del 30 6
33%. La determinacion de las cenizas de la fibra se hace sometiendo a la misma a una temperatura de 750°C durante
90 minutos. El ratio entre el peso inicial de la fibra, después de la calcinacién, y el peso inicial de la fibra anhidra, nos
indicar4 el contenido de cenizas de la fibra ignifuga fabricada.

Este contenido permitird alcanzar un LOI (Limiting Oxigen Index) del 30-33%, siendo este tltimo el pardmetro
mads apreciado por los fabricantes de tejidos ignifugos. Es un indicador que nos dice el contenido de oxigeno que
tiene que tener el medio para que la fibra pueda ser quemada. Un valor elevado y superior al 30% representa una alta
resistencia a la propagacién de la llama

Seguidamente se procede a la fijacion del dcido polisilicico a la fibra en orden a conseguir que sea resistente a
lavados alcalinos posteriores. Para ello la fibra se somete a un lavado con sulfato de aluminio.

El bafio de sulfato de aluminio deber4 tener un contenido minimo de 10 gr/l medidos como altimina (AL, Os).
Este bafio debe ser usado sobre la fibra ya cortada, en longitudes que pueden oscilar entre 20 y 120 mm, y debe ser

aplicado a alta temperatura, del orden de unos 80°C, y antes del bafio de sulfurante en el que se puede utilizar como
principio activo el carbonato sédico y sulfuro de sodio o la sosa.
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El procedimiento concluye con el lavado de la fibra, una vez que ésta ha sido regenerada, sometida al bafio de
aluminio y al bafio de sulfurante con carbonato sédico.

Dicho lavado se lleva a cabo mediante la accién de un agente blanqueante que, como anteriormente se ha dicho,
consiste en peréxido de hidrégeno o agua oxigenada, de manera que la fibra ignifuga queda totalmente libre del cloro
que, en forma de hipoclorito de sodio, es utilizado por los blanqueos convencionales.

Para ello, como ya se ha mencionado, se somete a la fibra a la accién de un bafio de agua oxigenada, con una
concentracion de 8 gr/l a una temperatura de 50°C durante unos 5 minutos (tiempo de contacto de la fibra con el agua
oxigenada).
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REIVINDICACIONES

1. Proceso para la fabricacién de viscosa ignifuga, mediante la adicién de silice a la viscosa y posterior fijacion
de la silice a la fibra, en el que se lleva a cabo una primera fase de preparacién de la silice, una segunda fase de
dosificacién de dicha silice y aportacion de la misma a la viscosa en masa, una tercera fase de regeneracioén de la
viscosa mezcla, una fijacién del dcido polisilicico, y finalmente una fase de lavado de la fibra, caracterizado porque
en la fase de regeneracion de la viscosa mezcla, en la que la viscosa es coagulada en un bafio de hilatura, en dicho bafio
se utiliza sulfato de aluminio (Al,(SO,);), el lavado se lleva a cabo mediante la utilizacién de peréxido de hidrégeno o
agua oxigenada (H,0,).

2. Proceso para la fabricacion de viscosa ignifuga, segtin reivindicacion 1, caracterizado porque la fase de lavado
de la fibra se lleva a cabo en un bafio con una concentracion de agua oxigenada de 8 gr/l a una temperatura del orden
de 50°C durante unos 5 minutos.
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N° de solicitud: 200901249
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Declaraciéon

Novedad (Art. 6.1 LP 11/1986)

Actividad inventiva (Art. 8.1 LP11/1986)

Reivindicaciones
Reivindicaciones

Reivindicaciones
Reivindicaciones

Se considera que la solicitud cumple con el requisito de aplicacion industrial
examen formal y técnico de la solicitud (Articulo 31.2 Ley 11/1986).

Base de la Opinién.-

1-2

SI
NO

SI
NO

. Este requisito fue evaluado durante la fase de

La presente opinion se ha realizado sobre la base de la solicitud de patente tal y como se publica.

Informe del Estado de la Técnica

Pagina 3/4




OPINION ESCRITA

N° de solicitud: 200901249

1. Documentos considerados.-

A continuacién se relacionan los documentos pertenecientes al estado de la técnica tomados en consideraciéon para la
realizacién de esta opinion.

Documento Numero Publicacién o Identificacion Fecha Publicacion
D01 US 3565749 A (WIZON et al.) columna 6, lineas 59-74; ejemplo |. 23.02.1971
D02 US 5358679 A (PAREKH et al.) columna 6, lineas 4-53; 25.10.1994

ejemplo 1.
D03 GB 349367 A columna 1, linea 8 — columna 2, linea 53. 28.05.1931
D04 GB 162759 A (EMILE BOUILLON; MAXIMILIAN WORMS) 02.05.1921
pagina 2, lineas 10-23.
D05 US 1906983 A (LOCKHART et al.) reivindicacion 1. 02.05.1933

2. Declaracion motivada segun los articulos 29.6 y 29.7 del Reglamento de ejecucién de la Ley 11/1986, de 20 de
marzo, de Patentes sobre la novedad y la actividad inventiva; citas y explicaciones en apoyo de esta declaracion

El objeto de la invencién es un proceso para la fabricacion de viscosa ignifuga mediante adicién y fijacion de silice, en el que
se sustituye el sulfato de zinc por sulfato de aluminio en el bafio de hilatura donde se coagula la viscosa, y el lavado y
blanqueo de la fibra se lleva a cabo con perdxido de hidrégeno.

El documento D01 divulga un procedimiento para fabricar viscosa ignifuga que comprende las siguientes etapas: adicion de
silice a la viscosa, regeneracion de la viscosa en un bafio de coagulacién que contiene acido sulfirico, sulfato de sodio y
sulfato de zinc o de otro metal, y lavado de la fibra. (ver columna 6, lineas 59-74 y ejemplo 1)

El documento D02 divulga un proceso de fabricacion de viscosa en el que en el bafio de coagulacion se emplea sulfato de
aluminio en lugar de sulfato de zinc. (ver columna 6, lineas 4-53)

El documento D03 divulga un proceso de blanqueo de viscosa que consiste en tratar la viscosa tras su coagulacién en un
bafio con 2-3 g/l de peroxido de hidrégeno durante 4 horas a 60-70°C. (ver columna 2, lineas 46-53)

Ninguno de los documentos citados o cualquier combinacion relevante de los mismos revela un proceso para la fabricacion
de viscosa ignifuga mediante adicion y fijacion de silice, en el que se sustituya el sulfato de zinc por sulfato de aluminio en el
bafio de coagulacién, y el lavado y blanqueo de la fibra se realice con peréxido de hidrégeno, tal como se reivindica en la
solicitud.

En consecuencia, la invencién tal y como se recoge en las reivindicaciones 1-2 de la solicitud es nueva y se considera que
implica actividad inventiva (Art. 6y 8 LP).
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