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DESCRIPCION
Ap6ésitos y materiales adecuados para su utilizaciéon en los mismos

Campo de la invencién

La presente invencion se refiere a apdsitos de heridas, en particular a apoésitos en forma de tejidos y otras formas
adecuadas como capas de contacto para heridas exudativas y a los procedimientos para la fabricacion de tales
apositos y de los materiales para su uso en los mismos.

Los apdsitos de heridas usados comunmente incluyen materiales de espumas, esponjas y basados en fibras tales
como gasas y compresas, por ejemplo de algodon o rayon viscoso. Tales materiales basados en fibras tienden a
adherirse a la superficie de la herida y en consecuencias son dificiles de retirar, después de su uso, en una pieza y
sin producir traumatismos al paciente. Los apésitos de heridas conocidos también incluyen apdsitos avanzados
basados por ejemplo en alginatos y en varias clases de hidrocoloides o hidrogeles, pero tales apésitos son
relativamente caros y en consecuencia se usan en general solamente cuando las necesidades clinicas asi lo
recomiendan. Existe una pretension de unos apdsitos de heridas que posean al menos algin grado de absorbencia,
pero que sean suficientemente no adherentes para que puedan ser retirados de una herida en una Unica pieza sin
desprender fragmentos de fibra y sin causar traumatismos al paciente y que sean baratos en comparacion con los
apositos avanzados.

Técnica antecedente

El documento WO-A-94/16746 desvela un vendaje de heridas en el que la superficie de contacto con la herida
comprende filamentos de carboximetilcelulosa (CMC) capaces de absorber al menos 15 veces, preferentemente al
menos 25 veces, su propio peso de la solucién salina acuosa al 0,9% en peso (tal como se mide mediante un
ensayo definido de absorbencia con hinchado libre) para formar un gel transparente hinchado, reteniendo el vendaje
asi hinchado suficiente caracter fibroso para ser retirado como un vendaje coherente de una herida. El grado de
substitucion (D.S.) del CMC, filamentoso es preferentemente al menos 0,15, méas preferentemente desde 0,2 a 0,5,
aunque puede ser hasta por ejemplo 1,0. Los filamentos de CMC se pueden preparar generalmente mediante la
reaccion de filamentos de celulosa en presencia de un alcali fuerte con acido cloroacético o una sal del mismo. Los
filamentos de celulosas pueden ser rayon viscoso, algoddén o rayén de cupramonio, pero preferentemente son
hilados en disolvente y pueden en consecuencia ser de Lyocell.

El documento WO-A-95/19795 desvela un vendaje de heridas que comprende una mezcla de fibras textiles y fibras
de formacion de gel. Las fibras textiles pueden ser naturales o sintéticas pero son preferentemente fibras celulésicas
tales como algoddn o rayon viscoso. Las fibras de formacién de gel pueden por ejemplo ser carboximetilcelulosa o
fibras de alginato. Las fibras de formacion de gel pueden ser del tipo que retiene su integridad estructural con la
absorcion de exudado o pueden ser del tipo que pierde su forma fibrosa y se convierten en gel no estructurado o una
solucion tras la absorcién de exudado. La absorbencia de la fibra de formacion de gel (medida mediante el
procedimiento de hinchado libre) es deseablemente al menos 2 g/g de solucion salina al 0,9%, preferentemente al
menos 15 g/g, mas preferentemente entre 25 y 50 g/g. El D.S. de una fibra de carboximetilcelulosa es
deseablemente al menos 0,05, preferentemente al menos 0,2, mas preferentemente entre 0,3 y 0,5. Tales apositos
se dice que tienen la ventaja de que las fibras que contienen no son envueltas por el nuevo tejido formado durante el
procedimiento de curacién, de modo que pueden retirarse sin producir dafios en la herida.

Divulgacién de la invencion

De acuerdo con un primer aspecto de la invencion, se proporciona un procedimiento para la fabricacion de un
vendaje de heridas como se define en la reivindicacion 1. La invencion también incluye apdsitos de heridas que
comprenden tales tejidos carboximetilados.

Por absorbencia del tejido, antes y después del tratamiento, se quiere indicar las cifras de absorbencia evaluadas
mediante el procedimiento descrito en la British Pharmacopoeia 1993, Addendum 1995, pagina 1706 para Alginate
Dressings, pero con la sustitucion del tejido sometido a ensayo por el Alginato especificado en el presente
documento, procedimiento que conduce a la absorbencia en términos de peso por unidad de area y convertido a
continuacion en absorbencia en términos de relacion en peso (g/g).

El tejido celuldsico consiste preferentemente solo en fibra celuldsica pero puede contener una proporcién de fibra
textil no celuldésica o de fibra de formacion de gel. La fibra celulésica es Lyocell. Los presentes inventores han
observado que los apdsitos de acuerdo con la invencion realizados a partir de fibras celulésicas de baja resistencia
humeda tales como el ray6n viscoso pueden tender a desprender fragmentos cuando se humedecen, y en
consecuencia el uso de tales fibras es generalmente menos preferido. El tejido celulésico puede comprender hilos
de filamentos continuos y/o fibra basica. Puede ser preferido un tejido de hilo de filamento continuo, en base a que
tales tejidos son menos propensos a desprender fragmentos de fibras en su manejo o en la retirada de una herida.
Los presentes inventores han hallado en cualquier caso sorprendentemente que los apdsitos de acuerdo con la
invencion compuestos de fibras basicas tienen una baja tendencia a desprender fragmentos.
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El tejido celulésico es de una clase conocida y puede ser realizado de una forma conocida. El peso base del tejido
esta generalmente en el intervalo de 30 a 250 g/mz. El tejido celulésico puede ser un tejido entretejido o tricotado o
un tejido sin tejer tal como tejido hidroentrelazado o un fieltro. Un tejido sin tejer deberia ser de una construccion
suficientemente robusta —por ejemplo, que tenga un tramado de fibras suficientemente elevado— de modo que el
tejido carboximetilado tras la absorcion de licores acuosos posea una integridad mecanica suficiente para permitir
gue sea retirado de una herida en una Unica pieza.

La etapa de carboximetilado se realiza generalmente mediante el contacto del tejido con un alcali fuerte, por ejemplo
hidréxido de sodio y un agente de carboximetilado tal como acido cloroacético o una sal del mismo tal como la sal de
sodio. Estos reactivos se pueden aplicar al tejido por separado o juntos. La reaccion se realiza convenientemente en
un sistema acuoso. El sistema comprende preferentemente un disolvente organico miscible en agua tal como etanol
o alcohol metilado industrial, para suprimir el hinchado y la disolucién de la celulosa carboximetilada. Se puede
hacer referencia al documento WO-A-94/16746 para una explicacion general de la reaccion de carboximetilado.

Un procedimiento preferido de realizacion de tal etapa de carboximetilado es como sigue, y se describe tal
procedimiento de carboximetilado de una fibra de celulosa Il. La fibra de celulosa regenerada o reconstituida
(celulosa Il) se pone en contacto con una solucién que contiene entre el 4 al 8 por ciento en peso de hidroxido de
sodio, la cantidad de cloroacetato de sodio necesaria para conseguir el grado deseado de sustitucion, desde el 50 al
60 por ciento en peso de agua y etanol hasta completar. Con finalidades de calculo, la soluciéon se considera que
consiste en las sustancias aplicadas a la fibra y cualquier humedad introducida por la fibra y/o el etanol. La solucién
puede contener una pequefia proporcién de metanol si se usa alcohol metilado industrial como la fuente de etanol.
Los presentes inventores han encontrado que la presencia de proporciones menores de agua que la minima
especificada tiende a dar como resultado un carboximetilado uniforme, lo que no es deseable en la fabricacion de
apositos de acuerdo con la invencion. Los presentes inventores han encontrado que la presencia de mayores
proporciones de agua que la maxima especificada tiende a dar como resultado un grado de reaccion demasiado
bajo y un grado de deslizamiento demasiado bajo de la fibra carboximetilada cuando se humedece. Los presentes
inventores han encontrado adicionalmente que se requieren en general menores proporciones de agua que las
especificadas anteriormente para resultados satisfactorios en fibras de celulosa | tal como el algodon. El
procedimiento se realiza preferentemente a desde 40 a 80°C, mas preferentemente desde 50 a 60°C. El
procedimiento se realiza preferentemente durante desde 20 a 90 minutos, mas preferentemente desde 30 a 60
minutos. El etanol se puede sustituir por otro alcohol del grupo C;-Cs. Se apreciara que en general cuanto mas
hidréfobo es el alcohol, menor sera la proporcién de agua deseable en la solucion. Las proporciones adecuadas
para los alcoholes distintos del etanol se pueden determinar facilmente mediante experimentacion. El procedimiento
del segundo aspecto de la invencion se puede realizar sobre fibras sueltas, hilos o tejidos.

Como se explica en el presente documento a ¢ ontinuacién, se cree que la gran mayoria de grupos de carboximetilo
en el material carboximetilado de acuerdo con la invencion se sitla en las regiones amorfas y que solamente una
pequefia minoria se sitda en las regiones cristalinas. Se cree que las regiones cristalinas actian como puntos de
entramado en la estructura polimérica, proporcionando asi ventajosamente un tejido con una buena resistencia
hdmeda y también suprimiendo la disolucion de la carboximetilcelulosa. Se cree también que la absorbencia
relativamente baja es en parte una consecuencia de este fendmeno; pero esto es algo que no disminuye el
rendimiento en el uso pretendido. Se entenderd por lo tanto que han de ser evitadas las condiciones de
carboximetilado severas, en particular el uso de alcalis de tal fuerza o a tal temperatura o durante un tiempo tal que
conviertan a regiones cristalinas de celulosa en celulosa de élcali permitiendo de este modo la reaccion en las
regiones cristalinas.

De acuerdo con un procedimiento descrito en el presente documento, se proporciona un articulo de celulosa
carboximetilada en el que el grado de sustitucion de los grupos de celulosa medidos por espectroscopia de IR (como
se define posteriormente en el presente documento) esta en el intervalo de desde 0,12 a 0,35, preferentemente
desde 0,15 a 0,3 o0 desde 0,2 a 0,3 y en el que el grado de esa cristalinidad medido mediante NMR (como se define
posteriormente en el presente documento) esta en el intervalo de desde 10 a 70 por ciento, preferentemente desde
15 a 60 o desde 20 a 65 por ciento, mas preferentemente desde 30 a 55 por ciento. El articulo puede tomar la forma
de una pelicula, incluyendo una pelicula perforada, una espuma o esponja o preferentemente una fibra.

El espectro NMR de 3¢ de celulosa contiene caracteristicas en la regién de 80-90 ppm atribuibles a la celulosa | y/o
Il cristalina. Estas caracteristicas estan esencialmente ausentes en el espectro de una celulosa totalmente
carboximetilada, tal como la desvelada en el documento WO-A-93/12275 y en el WO-A-94/16746, y tal material se
cree en consecuencia que es amorfo. Por el contrario, el espectro de la celulosa carboximetilada de acuerdo con el
tercer aspecto de la invencién exhibe estas caracteristicas en un grado significativo, aunque generalmente en un
nivel de alguna forma menor que el del espectro de la celulosa | 6 |l. Esta situacion es consistente con la teoria de
gue los grupos de carboximetilo se localizan principalmente en las regiones amorfas mas que en las cristalinas.

De acuerdo con una caracteristica adicional preferida del procedimiento de la invencién, se proporciona un
procedimiento de carboximetilado del tejido de la reivindicacion 1, en el que el tejido se pone en contacto con una
solucion que contiene hidroxido de sodio, cloroacetato de sodio, etanol y agua, caracterizado porque la relaciéon en
peso de hidréxido de sodio a agua esta en intervalo desde 0,095 a 0,115, preferentemente desde 0,10 a 0,11 v,
porque la relacién en peso de celulosa a agua esta en el intervalo desde 0,22 a 0,28, preferentemente desde 0,24 a
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0,26. El procedimiento se realiza preferentemente a desde 40 a 80°C, mas preferentemente desde 50 a 60°C. El
procedimiento se realiza preferentemente durante desde 20 a 90 minutos, mas preferentemente desde 30 a 60
minutos. Se cree que la concentracion de hidréxido de sodio puede corresponder a un maximo hinchado de la
celulosa. La cantidad de cloroacetato de sodio se elige de modo que alcance el grado deseado de sustitucion. La
cantidad de etanol se elige de modo que alcance una relacion adecuada de licor a materia prima. Se apreciara que
es deseable una elevada relacién de licor a materias para articulos voluminosos tales como esponjas y no tejidos
gruesos.

Tras el humedecido, los apdsitos de tejidos de acuerdo con la invencién retienen su caracter textil, se hinchan en un
grado moderado y muestran una capacidad de deslizamiento superficial deseable o “tacto de gel”. Los presentes
inventores han encontrado sorprendentemente en algunos casos que tales apésitos de tejido de acuerdo con la
invencion pueden mostrar una absorbencia menor que la del tejido celulésico, pero que en cualquier caso cuando se
humedecen pueden mostrar un grado deseable de deslizamiento (lubricidad) cuando se frotan entre los dedos. A
modo de guia, un grado deseable de deslizamiento en el contexto presente es en alguna forma comparable al
observado cuando se frotan juntos los dedos humedecidos con una soluciéon de jabon suave o con éalcali acuoso
diluido (por ejemplo 0,01-0,1 M de NaOH). Un vendaje de acuerdo con la invencion que consiste Unicamente en
fibras de celulosa carboximetiladas tiene la ventaja de que presenta una superficie homogénea a la herida.

Los apositos de acuerdo con la invencion pueden incluir, o ser usados en conjunto con, una capa secundaria o de
refuerzo de tipo conocido, por ejemplo una capa absorbente o una capa disefiada para mantener el entorno de la
herida, por ejemplo, mantenimiento de la humedad de la herida. Una capa de refuerzo se puede fijar antes o
después de la etapa de carboximetilado. Ventajosamente, los apdsitos de la invencion pueden comprender una capa
de refuerzo de una fibra termoplastica tal como polipropileno, para permitir la fusiéon térmica a una capa de refuerzo
adicional. Tal capa de refuerzo fusible se puede incorporar en un vendaje de tejido mediante un procedimiento
conocido en la fabricacion de tejidos no tejidos tales como adhesion con agujas, adhesion cosida y preferentemente
hidroentrelazado. Los apdsitos de acuerdo con la invencion se pueden impregnar con medicinas. Los apésitos de la
invencion pueden comprender dos o mas laminas del tejido de la invencion.

Los apésitos de acuerdo con la invencion encuentran uso particularmente como coberturas para heridas exudativas,
mas particularmente para heridas crénicas.

Espectroscopia de IR

El grado de sustitucion de la celulosa por grupos de carboximetilo (D.S.) se midi6 mediante espectroscopia de IR
como sigue. Se registro el espectro de IR del rayén viscoso (D.S. cero), de muestras comerciales de CMC de D.S.
conocido (0,3, 0,6, 0,85 y 1,05), de tejido realizado de acuerdo con el documento WO-A-94/16746 (D.S. 0,4) y de
tejidos de acuerdo con la invencién. El analisis del espectro de las muestras de D.S. conocido condujo a la ecuacion
lineal:

D.S.=0,678 *1+ 0,05

en la que | es la relacion de intensidad de pico integrada a través deI intervalo 1600-1700 cm’ (alargamlento C=0) a
la intensidad de pico integrada a través del intervalo 1200-1000 cm’ (alargamlento C-0). Por D.S. en relacién con la
invencion se quiere indicar la cifra estimada usando esta ecuacion.

El espectro de IR superficial y global de tejidos de acuerdo con la invencion fueron muy similares. Esto sugiere que
el carboximetilado ha tenido lugar a todo lo largo de la fibra completa mas que solamente en las regiones
superficiales.

El espectro de los tejidos de acuerdo con el documento WO-A-94/16746 y el de los ejidos de la invencion mostraron
diferencias en detalle: en particular, las formas del pico ampllo en la regién de elasticidad O-H (3500-3000 cm’ )
difirieron y la region de elasticidad C-O (1200-1000 cm’ ) del tejido de la invencidbn mostré caracteristicas
adicionales. Estas diferencias se podrian ver mas claramente a partir de la segunda derivada del espectro. Los
tejidos de la invencion derivados de rayon y Lyocell mostraron picos agudos en 3445 y 3480 cm™, atribuibles a la
celulosa Il cristalina, mientras que la muestra de acuerdo con el documento WO-A-94/16746 no los mostr(’).

Espectroscopia NMR

El grado de cristalinidad de Ia celulosa carboximetilada se midi6 mediante espectroscopia NMR como sigue. Se
obtuvo el espectro NMR del *C en estado sélido a 75 MHz usando un espectrometro Brucker AC3000 (Marca
Registrada). Las mediciones se realizaron sobre muestras empaquetados en rotores de circonio de 7 mm usando
polarizacién cruzada protén a carbédn y rotacion en el angulo magico (CPMAS). Las condiciones empleadas fueron
una velocidad de rotacion en el angulo magico de 5,0-5,5 kHz y un pulso de preparacion de protén de 90° seguido
por un tiempo de contacto de 2 ms con un tiempo de reciclado del pulso de 3 s. Tipicamente, se recogieron miles de
barridos en cada muestreado, este es un niimero minimo preferido. Se integré la intensidad a través del intervalo de
50 a 120 ppm, con una correccion de base. Se calcul6 el porcentaje de cristalinidad usando la formula 100(S-R)/S,
en la que S es la intensidad integrada de la muestra bajo ensayo y R es la intensidad integrada de la muestra de
referencia del CMC preparado de acuerdo con el Ejemplo 1 del documento WO-A-94/16746.
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Sin querer ser limitados por la teoria, los resultados sobre los articulos de acuerdo con la invencién son consistentes
con el carboximetilado sustancialmente uniforme en las regiones amorfas pero con poco o ningun carboximetilado
en las regiones cristalinas. Por el contrario, los resultados sobre el tejido del documento WO-A-94/16746 son
consistentes con un carboximetilado sustancialmente uniforme en toda la fibra.

La invencion se ilustra mediante los siguientes Ejemplos, en los que las partes y proporciones son en peso a menos
que se especifique lo contrario:

Ejemplo 1
Se ensayaron los siguientes tejidos celulésicos:

Rayon viscoso de filamento continuo, urdimbre tejida (Tricotex, Marca Registrada de Smith & Nephew), 150 g/mz,
Hilo de algodén hilado, gasa tejida, 227 g/m3,

Fibra tramada de Lyocell, tejido hidroentrelazado aperturado, 60 g/mz,

Hilo trenzado de Lyocell, urdimbre tejida, 50 g/mz,

Filamento continuo de Lyocell, trama de punto, hacia 100 g/mz,

Filamento continuo de Lyocell, urdimbre tejida, 40 g/mz,

Filamento continuo de Lyocell, urdimbre tejida, 44 g/m2 (una construccion de tejido mas apretada que la F),
Filamento continuo de Lyocell, urdimbre tejida, 68 g/m3.

ITOMmMoO®m>

La fibra tramada de Lyocell fue suministrada por Courtaulds plc bajo la Marca Registrada COURTAULDS LYOCELL
y esta ahora disponible en la misma entidad bajo el nuevo nombre de Akzo Nobel UK Limited. El filamento continuo
de Lyocell fue suministrado por Akzo Nobel AG bajo la Marca Registrada NEWCELL.

Estos tejidos celulésicos se sometieron a carboximetilado usando el siguiente procedimiento general. Se disolvieron
por separado hidréxido de sodio y cloroacetato de sodio en volimenes iguales de agua. Las dos soluciones se
afnadieron al recipiente de la reacciéon. Con una cantidad ponderada de alcohol metilado industrial (IMS) y la mezcla
se removi6 para fabricar una solucion homogénea. Se sumergié una muestra de tejido en la solucién y se selld el
recipiente. El recipiente se almacend a continuacién con un agitado esporadico en un bafio de agua precalentado
durante el tiempo requerido. Se retird a continuacién el tejido del recipiente y se exprimié a mano para eliminar el
exceso de licor. Se afiadié acido acético glacial al recipiente para hacer la solucién acida y se sustituyé el tejido en la
solucion. Se volvié a colocar el recipiente en el bafio de agua durante 10 minutos con agitado. Se descarté a
continuacion el licor. El tejido se colocé en un disco cristalino y se afiadié un primer licor de lavado; el tejido y el licor
se transfirieron al recipiente de reaccién en el bafio de agua para lavado con licor de lavado caliente. El tejido se
traté en una forma similar con un segundo licor de lavado y con un licor de lavado final que contenia suavizante.
Después de lo que se dejo al lado para secado a temperatura ambiente. Las condiciones detalladas para los dos
procedimientos denominados anteriormente como Procedimiento | y Il se dan en la Tabla 1

Tabla 1
Procedimiento | Procedimiento I

Reaccion
Peso del tejido g (secado al aire) 50 50
Contenido de humedad del tejido % 10 10
Temperatura T 70 60
Hidréxido de sodio g 19,1 19,1
Cloroacetato de sodio g 28,7 28,7
Agua g (incluyendo humedad de la fibra) 117,5 175
IMS g 167,5 110
NaOH/agua g/g 0,163 0,109
Celulosa/agua g/g 0,383 0,257
Neutralizacion
Acido acético ml 35 35
Licor de primer lavado
Agua ml 118 118
IMS ml 192,5 192,5
Acido citrico g 1,6 1,6
Licor de segundo lavado
Agua mi 7,18 118
IMS ml 192,5 192,5
Licor de lavado final suaviza nte
Agua ml 29 29
IMS ml 307,5 307,5
Acabado con Tween g 1,7 1,7

(TWEEN es una Marca Registrada de ICI Americas, Inc.)
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El procedimiento denominado en lo que sigue como II* es el procedimiento Il, pero siendo la temperatura en la etapa
de reaccion de 70°C.

El tejido carboximetilado se humedeci6 con la solucién salina y se evalué su capacidad de deslizamiento o “tacto de
gel” manualmente y se clasifico en una escala numeérica arbitraria, en la que los valores superiores representan una
mayor capacidad de deslizamiento y un valor en el intervalo de aproximadamente 4 a 10, preferentemente 5,
representa una capacidad subjetivamente deseable de deslizamiento para un vendaje no adherente humedecido en
base a la experiencia. Se obtuvieron los resultados mostrados en la Tabla 2:

Tabla 2
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Un guion en esta y en las Tablas posteriores indica que no se realiz6 ninguna medicién.

Se midié la absorbencia de los tejidos y se obtuvieron los resultados mostrados en la Tabla 3:

Tabla 3
Tejido A B C D F G H
Procedimiento 1l | 1l 1l 1* 1* I1*
Tiempo min.
0 (control) 2,5 8,0 9,4 6,2 2,6 2,9 2,6
15 - 7,6 9,7 - -
30 - 7,0 10,1 5,0 - - -
45 2,4 6,5 9,6 - - - -
60 - 75 10,2 - - - -
70 - - - - 4.4 5,0 4,8
75 - - 10,3 - - - -
90 - - 12,3 - - - -

Las mediciones del D.S. sobre los tejidos tratados se registraron en la Tabla 4:

Tabla 4
Tejido A B C D F G H
Procedimiento |l | 1] 1] 1* 1* 1*
Tiempo min.
15 0,17 0,24 0,17 0,18 - - -
30 0,22 0,28 0,16 0,21 - - -
45 0,22 0,24 0,20 0,23 - - -
60 0,31 0,20 0,26 - - - -
70 - - - - 0,21 0,24 0,20
75 0,38 0,25 0,20 - - - -
90 0,35 0,30 0,21 - - - -

La relacion entre el D.S. del tacto de gel es por ello ampliamente lineal.
Ejemplo 2

Se sometieron a carboximetilado muestras de estopas de Lyocell de acuerdo con el Procedimiento Il del Ejemplo 1,
con las diferencias y detalles adicionales indicados en la Tabla 5, que también informa de los resultados
experimentales:
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Tabla 5
Temp. de Tiempo de Aguaen la NaOH/ Celulosa/ FSA Tacto de
Reaccion reaccion solucion agua agua gel
T min. % en peso g/g g/g g/g
- - - - - 178 0
70 65 36,8 0,154 0,362 36,4 15
70 65 47,0 0,120 0,283 29,0 12
70 65 51,8 0,109 0,257 210 9
70 65 53,6 0,106 0,248 18,0 10
60 65 53,6 0,106 0,248 16,4 5
60 30 53,6 0,106 0,248 173 5
60 65 61,7 0,092 0,216 17,4 3
60 65 68,3 0,083 0,195 11,4 2

La primera entrada en la Tabla 5 representa el control sin tratar. Se midié la absorbencia con hinchado libre (FSA)
de acuerdo con el documento WO-A-94/16746. El peso de la solucion se mantuvo constante a todo lo largo de esta
serie de experimentos.

Ejemplo 3

Se midié el grado de cristalinidad de la celulosa carboximetilada mediante NMR de 13¢. Se obtuvieron los resultados
mostrados en la Tabla 6:

Tabla 6

Muestra Procedimiento Tiempo min. Cristalinidad %
A Il 75 24

B | 30 53

B | 75 48

B Il 60 63

C Il 50 42

Cc Il 60 37

CMC - - 0

Estas mediciones se realizaron sobre las muestras descritas en el Ejemplo 1, excepto en que (1) las muestras “C”
eran adicionales al Ejemplo 1y (2) la muestra de CMC era una fibra carboximetilada preparada de acuerdo con las
ensefianzas del documento WO-A-94/16746, como se describe mas completamente a continuacion. Se puede ver
con la comparacién de las Tablas 2 y 6 que una disminucién en la cristalinidad corresponde generalmente con un
incremento en el tacto de gel.

La muestra de CMC se preparé como sigue. Se cargaron una fibra de Lyocell secado al aire, una solucién acuosa de
hidréxido de sodio, etanol y una solucién acuosa de cloroacetato de sodio en un reactor para fabricar una mezcla
gue contuviese una mezcla de celulosa totalmente seca (9 kg), hidroxido de sodio (3,8 kg), monocloroacetato de
sodio (5,7 kg), agua (24,3 kg, incluyendo el agua introducida con la fibra) y etanol (29,1 kg). De este modo, la
relacion de NaOH/agua fue de 0,156 y la relaciéon de celulosa/agua fue de 0,370. El reactor se calenté a 70°C
durante 65 minutos. Se afiadié acido acético (7 1.) a la mezcla y se mantuvo a una temperatura de 70°C durante 10
minutos. Se elimin6 el exceso de licor soplando con nitrégeno. La fibra se lavd con una solucién de &cido citrico (0,3
kg) en agua (23 kg) y etanol (30 kg) a 70°C durante 10 minutos. Se eliminé el exceso de licor mediante el soplado
con nitrégeno. Se repitieron las etapas de lavado y soplado. Se lavé entonces la fibra con una soluciéon de
suavizante (0,3 kg) en agua (6 kg) y etanol (48 kg) a 70°C durante 10 minutos. Se elimind el exceso de licor
mediante el soplado con nitrogeno y la fibra de CMC se secé en un secador de aire.

Ejemplo 4

Se realiz6 un laminado mediante la disposicion de un velo de fibra cortada de Lyocell (33 g/mz) y una tela de
refuerzo de polipropileno no tejido (7,5 g/mz) seguida por hidroentrelazado (6 cabezales: presion de 2x40 y 6x40
bares) desde el lado del Lyocell. La fibra de Lyocell en el laminado resultante se sometié a carboximetilado mediante
el Procedimiento Il del Ejemplo 1. El lado del polipropileno del laminado carboximetilado se adhirié faciimente a un
tejido no tejido de refuerzo de fibra tramada viscosa (330 g/mz) mediante la aplicacion de calor usando una plancha
doméstica.

Se obtuvieron resultados similares usando una malla de fibra tramada de Lyocell (48 g/mz) y una estopa de
polipropileno (12 g/mz) hidroentrelazadas juntas (8 cabezales: presion de 2x40, 4x60 y 6x40 bares).
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Ejemplo 8

Se sometid a carboximetilado una muestra de tejido no tejido calandrado de fibra de Lyocell (50 g en aire seco; 10%
de humedad; peso basico 65 g/mz) de acuerdo con el procedimiento general del Ejemplo 1. La solucion de
tratamiento contenia 19,1 g de NaOH 28,7 g de cloroacetato de sodio, 231,2 g de IMS y 171,0 g de agua (incluyendo
la humedad del tejido). De ese modo, la relacion de NaOH/agua fue de 0,112 y la relacion de celulosa/agua fue de
0,263. La reaccion se realizd durante 30 minutos a 65°C. El “tacto de gel” del producto resultante fue de 5, el D.S. de
0,31y la cristalinidad del 26%.

Ejemplo 9

Un rollo del tejido usado en el Ejemplo 8 (4,50 kg en seco; 39 cm de diametro x 28 cm de largo) se sometio a
carboximetilado en un bafio de acuerdo con el procedimiento general del Ejemplo 1. La solucién de tratamiento
contenia 1,72 kg de NaOH 2,58 kg de cloroacetato de sodio, 48,89 kg de IMS y 15,77 kg de agua (incluyendo la
humedad del tejido). De ese modo, la relacion de NaOH/agua fue de 0,109 y la relacion de celulosa/agua fue de
0,257. La reaccion se realizd durante 30 minutos a 60°C. El “tacto de gel” del producto resultante fue de 4, el D.S. en
el exterior y en el interior del rollo fue de 0,18 y de 0,17, respectivamente, y la cristalinidad en el exterior y en el
interior del rollo fue del 28% y del 31%, respectivamente.
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REIVINDICACIONES

1. Un procedimiento para la fabricacién de un apdésito que comprende la etapa de carboximetilado de un tejido de
celulosa que comprende fibras de Lyocell de modo que la absorbencia del tejido, segin se mide por el
procedimiento de la British Pharmacopoeia 1993, Addendum 1995, pagina 1706, después de la carboximetilacion no
sea mas de 3 g/g mayor que la absorbencia del tejido antes de la carboximetilacion y de modo que el grado de
sustitucion de la celulosa b y de los grupos de carboximetilo en el tejido carboximetiiado medido mediante
espectroscopia de IR, usando la ecuacion lineal D.S. = 0.678 | + 0,05 en la que | es la relacion de intensidad de pico
integrada a través del intervalo 1600-1700 cm™ a la intensidad de pico integrada a través del intervalo 1200-1000
cm’, esté en el intervalo de 0,12 a 0,35.

2. Un procedimiento de acuerdo con la reivindicacion 1, caracterizado porque la absorbencia (como se define en la
reivindicacion 1) del tejido después de la carboximetilacién no sea mas de 2,5 g/g mayor que la absorbencia (como
se define en la reivindicacion 1) del tejido antes de la carboximetilacion.

3. Un procedimiento de acuerdo con la reivindicacion 1, caracterizado porque la absorbencia (como se define en la
reivindicacion 1) del tejido después de la carboximetilacién no sea méas de 1 g/g mayor que la absorbencia (como se
define en la reivindicacién 1) del tejido antes de la carboximetilacion.

4. Un procedimiento de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones precedentes, caracterizado porque el
grado de sustitucién de la celulosa por grupos de carboximetilo en el tejido carboximetilado medido mediante
espectroscopia de IR (tal como se define en la reivindicacion 1) esta en el intervalo de 0,2 a 0,3.

5. Un procedimiento de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones precedentes, caracterizado porque el
tejido comprende hilos de filamento continuo celulésico.

6. El procedimiento de una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 5, caracterizado porque el tejido se pone en
contacto con una soluciéon que contiene hidréxido de sodio, cloroacetato de sodio, etanol y agua, caracterizado
porque la relacion en peso de hidréxido de sodio al agua esta en el intervalo de 0,095 a 0,115 y porque la relacion
en peso de celulosa a agua esta en intervalo de 0,22 a 0,28.

7. El procedimiento de la reivindicacion 6, caracterizado porque la relaciéon en peso de hidroxido de sodio a agua
esta en intervalo de 0,10 a 0,11.

8. El procedimiento de una de las reivindicaciones 6 y 7, caracterizado porque la relacion en peso de celulosa a
agua estéa en el intervalo de 0,24 a 0,26.

9. Ap6sito realizado mediante el procedimiento de una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 8.
10. Un apdsito de acuerdo con la reivindicacion 9, caracterizado porque incluye una capa de refuerzo.

11. Un apésito de acuerdo con la reivindicacion 10, caracterizado porque la capa de refuerzo comprende una fibra
termoplastica fusible.
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