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DESCRIPCION
Cuerpos celulésicos conformados

La presente invencion se refiere a cuerpos celulésicos conformados con una fuerza de traccién maxima de como
minimo 30 cN/tex, obtenidos por conformacion seca-himeda de soluciones poliméricas que contienen
predominantemente celulosa en un disolvente.

La presente invencién se refiere en particular a los llamados hilos técnicos de multiflamentos de celulosa, que en
este caso se trata de cuerpos conformados de celulosa de alta resistencia con una proporcién inferior al 50% de
otros polimeros y/o aditivos.

La conformacién seca- hiumeda tiene lugar preferentemente por precipitacion.
Esta clase de cuerpos conformados son conocidos a partir de una serie de publicaciones.

Asi, por ejemplo, en las reivindicaciones del documento DE-A-4 444 140 se dan a conocer filamentos celuldsicos
tejidos en un disolvente a partir de una solucién de celulosa en un N-oxido de amina terciaria y eventualmente agua,
con una resistencia de 50 a 80 cN/tex y un alargamiento de rotura de 6 a 25%. Sin embargo, a partir de los ejemplos
acompafiantes se desprende, que una fuerza de traccibn méxima o resistencia al desgarre de 65,3 cN/tex va
acompafiada de un alargamiento de 6,3% y que, en el caso de una resistencia al desgarre de 53,2 cN/tex, resulta un
alargamiento del 13%. A causa de su deficiente capacidad de ejecucion, los margenes demandados en la patente
concedida EP-B-0797694 se limitaron también asi a un intervalo de 52,7 hasta 66 cN/tex para la resistenciay 6 a
13% para el alargamiento.

El documento WO 2006/000197 da a conocer un procedimiento para la obtencidon de cuerpos conformados de
celulosa con liquidos idnicos como disolvente, en el cual se disuelve la celulosa, se transforma la solucion en fibras,
respectivamente en lAminas/membranas, se regenera la celulosa por precipitacion en soluciones acuosas, se separa
por lavado el disolvente y se secan los cuerpos conformados. Conforme al documento WO 2006/000197 se obtienen
de esta forma fibras con resistencias al desgarre y mdédulos muy elevados en estado acondicionado y himedo.
Segun la tabla de la pagina 17 de esta publicacidn previa se alcanzan resistencias al desgarre de hasta 67,7cN/tex
en estado acondicionado para a la vez alargamientos de desgarre del 9,0%.

Los conceptos resistencia al desgarre, fuerza de desgarre, resistencia a la rotura y maxima fuerza de traccion se
utilizan como sinénimos en esta solicitud de patente y designan la fuerza, referida a la finura, que se debe emplear
para el rasgado, respectivamente para la rotura del cuerpo de celulosa conformado.

El alargamiento medido al rasgar, respectivamente romper el cuerpo conformado se refiere a su longitud original y
en forma de incremento porcentual de longitud se denomina alargamiento de rasgado, alargamiento con la fuerza de
traccion méxima o también alargamiento de rotura.

Si bien en el estado actual de la técnica ya se han publicado valores muy elevados de resistencias al desgarre y
también para el alargamiento de rotura, aun se esta lejos de alcanzar los limites tedricamente posibles de estas
propiedades. Los cuerpos conformados descritos con valores muy elevados para le resistencia al desgarre
presentan en general valores del alargamiento bajos. En particular, para aplicaciones técnicas es muy deseable
tener a disposicion cuerpos conformados, que para resistencias muy elevadas también posean todavia suficientes
reservas de alargamiento.

La presente invencion resuelve este cometido, poniendo a disposicién cuerpos celuldsicos conformados, tejidos en
un disolvente, con una fuerza de traccion maxima de al menos 30 cN/tex, a partir de una solucién que contiene
predominantemente celulosa en un disolvente, caracterizandose estos cuerpos celulésicos conformados porque
presentan una capacidad de trabajo, calculable a partir del producto matematico de la fuerza de traccién maxima y el
alargamiento de la fuerza de traccion méaxima, segun (1)

AV [J/g]=0,1*0*¢ Q)
AV: Capacidad de trabajo en J/g
a: Fuerza de traccion maxima en estado acondicionado [cN/tex]
€ Alargamiento a la maxima fuerza de traccion en estado acondicionado [%],

de al menos 80 J/g, preferentemente de al menos 82 J/g, de modo aun mas preferido de al menos 85 J/g y de modo
muy preferido de al menos 90J/g. El limite superior de la capacidad de trabajo no es suprior a 120 J/g. Los cuerpos
conformados conforme a la invencién poseen por tanto, a la vez, una resistencia al rasgado muy elevada y un alto
alargamiento de rasgado, una combinacion que no ha sido dada a conocer asi en el estado actual de la técnica.

Aunque, por ejemplo, en el documento EP-B-0797694 y muy particularmente en el documento DE-A-4 444 140, en
las reivindicaciones se dan intervalos para la resistencia y el alargamiento que por puro célculo conducen a valores
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mas elevados de la capacidad de trabajo que en la presente invencidn, sin embargo -a la vista de los ejemplos del
estado actual de la técnica- se aprecia claramente, que alli se trata de valores limite, que ciertamente se alcanzan
en casos aislados, pero no a la vez. El experto tampoco esperara razonablemente que se puedan fabricar productos,
en los cuales se alcancen a la vez valores limites con tendencia contraria. Por ello esta claro, que ciertamente se
pueden alcanzar cada uno de los parametros en cada caso hasta en sus valores limite, pero no precisamente en
combinacién con todos los demas valores limite. El experto sabe mas bien, que los productos se pueden obtener
con cada uno de los parametros de las propiedades dentro de todo el ambito establecido, siempre que a su vez los
restantes parametros reivindicados de las propiedades se satisfagan dentro de una tolerancia razonable.

En el ejemplo 3 del documento WO 2007/128268 se dan a conocer fibras de una mezcla (60:40) de una celulosa de
hilaza de algoddn con poliacrilnitrilo, las cuales presentan una capacidad de trabajo de aproximadamente 87 J/g. Sin
embargo, las fibras descritas en el documento WO 2007/128268 tienen a la vez una resistencia muy baja de tan solo
25,4 cN/tex y, por lo tanto, no son adecuadas para su aplicacion como hilos multifilamentos.

Por ultimo, del documento WO 97/33020 se puede inferir, que la longitud del tramo sobre el cual los filamentos son
conducidos al dispositivo de extraccion, tiene una influencia sobre la capacidad de trabajo de la fibra, por cuanto que
la capacidad de trabajo disminuye fuertemente cuando el tramo es mayor de 12 m. El documento WO 97/33020
muestra para un tramo de 12 m entre boquilla y rodillo una capacidad de trabajo de 41 J/g, en el caso de 25 m de 38
J/g y, en el caso de 48 m, de 45,5 J/g. Por consiguiente, para una extrapolaciéon a un tramo de O se obtendria una
capacidad de trabajo de aproximadamente 50 a 60 J/g, tal como se muestra también en la tabla 1 del documento
WO 97/33030.

Del documento WO 02/18682 publicado algunos afios mas tarde, el experto en la materia puede inferir, que entre la
capacidad de trabajo de las fibras (producto de la resistencia al desgarre y el alargamiento de desgarre en J/g) y la
velocidad de alargamiento si existe una interdependencia, pero ésta resulta pequefia. El documento WO 02/18682 —
pese a una correspondiente referencia a ello — no contiene ninguna grafica. Si se consulta la correspondiente
solicitud de patente prioritaria, se puede apreciar que, incluso para una (extrapolada) velocidad de alargamiento de
menos de 5 seg'1 para la resistencia constante dada de aproximadamente 41 cN/tex, no se alcanzaria una
capacidad de trabajo de mas de 80 J/g. El documento WO 02/18682 recomienda hilar a una velocidad de
alargamiento en un intervalo entre 15 y 40 seg'1 y, con ello, el documento WO 02/18682 preconiza una capacidad de
trabajo de aproximadamente 58 a 65 J/g.

Por consiguiente, una combinacién de los dos documentos del estado actual de la técnica tampoco conduciria al
experto en la materia a la invencion descrita en esta solicitud de patente.

Por tanto, hay que retener, que la combinacién de propiedades demandada en la presente invencion no esta
descrita en el estado actual de la técnica ni guarda relacion con él. Por el contrario: las fibras de celulosa se cuentan
entre las fibras técnicas mas antiguas y a pesar de decenas de afios de intensa investigacion, desarrollo y
produccién no se pudieron conseguir fibras algunas con una capacidad de trabajo >80 J/g. Particularmente tampoco
guardan relacién con ello los cuerpos conformados con los pardmetros demandados, puesto que por una parte, es
en si sorprendente, que propiedades que discurren con tendencias claramente contrarias, como resistencia y
alargamiento, se alcancen a la vez en una cuantia tan marcada. Por otra parte, para la produccion de los cuerpos de
celulosa conformados conforme a la invencion, hay que mantener preferentemente determinadas condiciones, como
ya se describira con mayor detalle mas adelante. Naturalmente, esto tiene ain mas validez para intervalos de la
capacidad de trabajo por encima de 85 J/g.

La mayor fuerza de traccion de los cuerpos conformados demandados se encuentra particularmente en un intervalo
de 40 a 90 cN/tex, preferentemente entre 45 y 85 cN/tex y aun mas preferentemente entre 50 y 80 cN/tex, lo mas
preferentemente entre 55y 75 cN/tex.

Como disolventes estan indicados los conocidos disolventes directos del material celulésico como, por ejemplo, el N-
oxido de N-metilmorfolina (NMMO). Asi mismo, es preferible, que en el caso del disolvente a partir del cual se
producen los cuerpos de material celulésico conformados, se trate de un liquido i6nico o de una mezcla de liquidos
iénicos.

Como liquidos idnicos estan indicados preferentemente aquellos que poseen cationes a base de imidazolio y
aniones de halogenuros o acetato, en particular halogenuros o acetatos de 1,3-dialquilimidazolio y, de modo
particularmente preferido, el cloruro de 1-butil-3-metilimidazolio y el acetato de 1-etil-3-metilimidazolio y/o mezcla de
ellos.

Los cuerpos conformados de material celulésico se componen de manera preferente de un material celulésico que
posee un contenido de a-celulosa mayor del 90%, preferentemente mayor del 96% y de modo especialmente
preferido mayor del 98%.

Ademas, en el caso de la celulosa es ventajoso que se trate de un material celulésico que tenga un grado de
polimerizacién medio (DP), determinado por medio del método Couxam, de >600, preferentemente >650.
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La produccién de los cuerpos celulésicos conformados se consigue preferentemente por tratamiento enzimatico y/o
hidrolitico previo de los materiales celulésicos empleados. Estos tratamientos previos sirven para ampliar de forma
controlada la distribucién de las masas molares, disminuyendo las masas molares.

Puesto que normalmente la disminucion de la masa molar conduce a resistencias menores, es aiun mas
sorprendente que por estos tratamientos previos se puedan conseguir condiciones de hilado muy estables, para a la
vez buenas resistencias elevadas y alargamientos muy elevados.

Junto al tratamiento enzimatico e hidrolitico previo también se puede ajustar la disparidad de las soluciones de
hilado por una controlada mezcladura de los materiales celulésicos y por la adiciéon de segundos polimeros.

Favorable para la consecucién de las propiedades deseadas de las fibras es la combinacion entre el empleo de un
material celulésico con alta masa molar y elevado contenido de alfa-celulosa, asi como una concentracion
relativamente elevada de la solucién, la cual deberia tener un contenido de materia sélida superior al 10%. Ademas,
después del hilado se deberia tener cuidado de que los filamentos no sufran dafios por el proceso de lavado y el
proceso de secado.

Esto es especialmente preferido, cuando en el caso de cuerpos celulésicos conformados se trata de filamentos o
fibras.

Estas fibras o filamentos presentan preferentemente un Couxan-DP por encima de 550, ain mas preferentemente
por encima de 600.

La producciéon de los cuerpos conformados conforme a la invencion se consigue preferentemente, cuando la
velocidad angular (respectivamente la tasa de cizalladura proporcional a ella) en el punto de cruce (“cross-over”), se
encuentra en un intervalo de 0,5 hasta aproximadamente 2 rad/seg. Si se emplea como disolvente NMMO, entonces
esta velocidad angular se sitia preferentemente entre aproximadamente 1 y 2 rad/seg y en el caso de liquidos
i6nicos, preferentemente entre aproximadamente 0,5y 1.

La velocidad angular en el punto de cruce estd en correspondencia con la amplitud de la distribucion de masas
molares y con la masa molar media de los polimeros que participan en la red de anclaje. El mismo “cross-over” es el
punto de cruce entre el médulo de almacenamiento y el mddulo de pérdida de la curva patron (véase para ello:
Schrempf, C.; Schild, G.; RUf, H., “Zellstoff-NMMO-Ldsungen und deren Fliesseigenschaften”, Das Papier 12 (1995)
748 — 757).

Es un logro de la invencion, que se haya encontrado una “ventana” (6ptimo) en la masa molar y en la distribucion de
masas molares — expresado por la velocidad angular, respectivamente por la tasa de cizalladura proporcional a ella -
gue por vez primera pone a disposicion los cuerpos celuldsicos conformados conforme a la invencién con su alta
capacidad de trabajo. Esto no se desprende directamente de ello, puesto que dicha tasa de cizalladura es una
funcién de varios pardmetros como, entre otros, de la concentracién de la celulosa en el disolvente, del propio
disolvente y del estado de disolucién de la celulosa en el disolvente.

Si en el caso de los cuerpos celulésicos conformados se trata de filamentos, estos presentan entonces
preferentemente un DP determinado por método Cuoxam de >550.

La invencion también va dirigida, por tanto, a la utilizacidén de esta clase de filamentos celuldsicos para la produccion
de hilos técnicos y para la producciéon de cuerdas para neumaticos, asi como de cuerdas y tejidos textiles de
refuerzo. Ademas de esto, los filamentos celul6sicos conforme a la invencion son preferentemente adecuados para
reforzar elastdbmeros, materiales sintéticos (por ejemplo termoplasticos, biopolimeros y polimeros biodegradables) y
pastas duroplasticas moldeables (resinas).

También es un mérito de la invencién haber descubierto, que son muy limitadas las posibilidades mecanicas para
mejorar la capacidad de trabajo una vez que los hilos, respectivamente los filamentos, han dejado el espacio de aire
y, en particular, no pueden proporcionar ningun cuerpo celulésico conformado con las propiedades conforme a la
invencion.

A continuacion se describira la invencion con mayor detalle con la ayuda de algunos ejemplos. Se sobreentiende
que estos ejemplos sirven exclusivamente como aclaraciéon y de ningiin modo se deben contemplar como una
limitacion.

Para la determinacion de los resultados experimentales se usaron los siguientes procedimientos de medicion,
respectivamente de determinacion:

La determinacién de las propiedades textiles (resistencia, alargamiento, finura) de fibras y filamentos se llevé a cabo
en clima de ensayo segun DIN 50014-20/65 a 20°C y 65% de humedad relativa del aire.

La toma de muestras se realizd segin DIN 53 803-T2. Los ensayos de traccion de las fibras se llevaron a cabo
segun DIN EN ISO 5079 bajo las siguientes condiciones:
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La longitud de sujecién era 20 mm y la velocidad de traccién era de 20 mm/min para un peso de sujecién previo de
0,6+0,06 cN/tex. Las mediciones se llevaron a cabo respectivamente en 50 fibras.

La caracterizacion reolégica de las soluciones celuldsicas de hilado tuvo lugar utilizando un reémetro HAAKE MARS
con disposicion de medida cono/placa (sensor C35/4°, respectivamente C20/4°).

La medicion de las viscosidades a cizalladura cero tuvo lugar por medio del ensayo de rotacion (fluencia) utilizando
una tensién de cizalla constante de 90Pa a una temperatura de ensayo de 85°C.

Para la determinacion del punto de cruce entre el médulo de almacenamiento y el médulo de pérdida de la curva
patrén (valores punto de cruce) y de los moédulos de la meseta se llevaron a cabo mediciones de oscilacién a 3
temperaturas respectivamente, y por medio de transformacién WLF se calcularon las curvas patron a una
temperatura de referencia. Las mediciones tuvieron lugar a distintas temperaturas en funcién del disolvente
empleado. La caracterizacion de soluciones de celulosa en NMMO tuvo lugar a 60 / 85y 110°C y el célculo de las
curvas patron tuvo lugar para una temperatura de referencia de 85°C. Soluciones poliméricas en liquidos iénicos
fueron examinadas a 95/ 115 y 135°C siendo la temperatura de referencia para el célculo de la curva patron 95°C.

La determinacién del grado de polimerizacion medio (DP) de la celulosa tuvo lugar por medio del método Cuaxam.
En este caso se determinaron las viscosidades limite [n] (unidad ml/g) con la ayuda de un viscosimetro de capilar, y
el Coaxam-DP se determind segun la siguiente ecuacion:

Cuoxam-DP = 2 - [n]cuoxam

El contenido de a-celulosa es la porcidon de material celuldsico resistente a la lejia de sodio al 17,5% en determinada
forma de tratamiento.

La determinacion del contenido de a-celulosa se llevé a cabo por tratamiento del material celulésico con solucién
acuosa de NaOH al 17,5% a 20°C durante 1h y, a continuacion, lavado, secado y nueva pesada del material
celulésico.

La determinacion del contenido de materia sélida se efectud por precipitacion, lavado y secado de la celulosa.
La invencion se aclarara con la ayuda de los siguientes ejemplos:
Ejemplo comparativo 1 (estado actual de la técnica)

Un material celuldsico Lyocel (material celuldsico de eucalipto al sulfito, Cuoxam-DP:556, contenido de celulosa a:
93,8%) se batié en agua en una relacion de flotas de 1:20 y se prensé hasta un contenido de humedad de 60% en
masa. 70 g de esta celulosa humeda prensada se dispersé en 317 g de cloruro de 1-butil-3-metilimidazolio
(BMIMCI), el cual contenia 30% en masa de agua y aditivos estabilizantes (0,2% de NaOH, 0,02% de éster propilico
de &cido galico, referidos a la solucién polimérica a preparar). Se obtuvieron 390 g de una suspension homogénea
gue se introdujo en una amasadora vertical y bajo cizalla, incremento de temperatura de 80 a 125°C y disminucion
de presion de 800 a 20 mbar, con separacion de agua, se transformd en una solucidn microscépicamente
homogénea. La solucién contiene 11,2% en masa de celulosa y 88,8% en masa de BMIMCI, se caracterizd
analiticamente y mediante el proceso de hilado seco-himedo se conformé en fibras con una finura de 1,73 dtex. Los
datos de la caracterizacion analitica de la solucion, las condiciones de hilado y los valores de la fibra se pueden
extraer de la Tabla.

Ejemplo comparativo 2 (estado actual de la técnica)

33,4 g de un material celulésico de eucalipto (8% en masa de humedad, Cuoxam-DP: 556) se dispersaron en la
relacion de flotas 1:20 para dar un fibra unitaria y, a continuacion, se prensé hasta un contenido de agua de 60% en
masa. La celulosa himeda prensada se introdujo en 380 g de una solucidon de N-metilmorfolin-N-éxido (NMMO) con
un contenido de agua de 50%, la cual contenia como estabilizantes propilgalato (0,03% referido a la solucion
polimérica a preparar), asi como lejia de sodio de forma correspondiente al consumo de base de las sustancias
introducidas, y se dispersd. La suspension preparada se introduce en una amasadora vertical y bajo cizalla,
incremento de temperatura de 70 a 95°C y disminucion de presién de 750 a 50 mbar se separé el agua hasta el
grado del monohidrato y se preparé una solucion de celulosa microscépicamente homogénea con la composicion de
12,3% en masa de celulosa, 76,0% en masa de NMMO y 11,7% en masa de agua. El indice de refraccién de la
solucion a 50°C era 1,4876. La solucidn preparada se caracterizé analiticamente y mediante el proceso de hilado
seco-humedo se conformé en fibras con una finura de 1,66 dtex. Los datos de la caracterizacion analitica de la
solucién, las condiciones de hilado y los valores de la fibra se pueden extraer de la Tabla.

Ejemplo comparativo 3

Andlogamente al ejemplo 1 se prepar6é una solucién al 12,0% de un material celulésico (Cuoxam-DP: 798) con
estrecha distribucion de masa molar y elevado contenido de a-celulosa (98,4% de a-celulosa) en el disolvente
BMIMCI. La solucion de celulosa preparada sélo pudo conformarse de forma muy insegura mediante el proceso de
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hilado seco-himedo en fibras con una finura de 1,74 dtex, puesto que la solucién en virtud de sus propiedades
reolégicas no poseia suficiente capacidad de deformacién. Los datos de la caracterizacion analitica de la solucion,
las condiciones de hilado y los valores de la fibra se pueden extraer de la Tabla.

Ejemplos 4y 5

El material celulésico (Cuoxam-DP: 798, 98,4% de a-celulosa) utilizado en el ejemplo comparativo 3 se batié en
agua en la relacion de flotas 1:20 y por adicién de acido formico diluido se ajusté un valor del pH de 5,0. A 45°C y en
el intervalo de 60 min tuvo lugar un tratamiento enzimatico previo del material celulésico con 0,5% de una celulasa
con elevada exoactividad (actividad de papel de filtro 90 U/ml), referido a la celulosa. Por el tratamiento enzimatico
previo tan solo tiene lugar una escasa disminucién del Cuoxam-DP del material celulésico a un DP de 745, asi como
una modificacion dirigida de la inhomogeneidad, es decir de la distribucién de la masa molar de la celulosa.

La suspension de material celuldsico procedente del tratamiento enzimatico, después del incremento del valor del
pH a 11, se prensa hasta un contenido en agua del 60%, y respectivamente 78,1 g de esta celulosa humeda
prensada se emplea para la preparacion de soluciones de celulosa al 12,5% en BMIMCI. Las soluciones poliméricas
eran conformables con muy buena seguridad de hilado mediante la tecnologia de hilado seco-himedo para dar
fibras con una finura de 1,78 respectivamente 1,70 dtex. Los datos de la caracterizacion analitica de la solucion, las
condiciones de hilado y los valores de la fibra se pueden extraer de la Tabla.

Ejemplos 6y 7

Para el ajuste dirigido de la inhomogeneidad de las soluciones de hilado se prepararon mezclas de materiales
celuldsicos con estrecha distribucién de masa molar y altos contenidos de a-celulosa. Para el ejemplo 6 se batieron
en agua 23,9 g de un material celulésico (Cuoxam-DP: 798, 98,4% de a-celulosa, contenido de humedad: 7%) y 10,1
g de un material celulésico de hilaza de algodon (Cuoxam-DP: 443, 98% de a-celulosa, contenido de humedad: 6%)
en la relacion de flotas 1:20 y después de intensa agitacion se prensé hasta un contenido de agua del 60%.

Para el ejemplo 7 se batieron en agua 23,4 g de un material celulésico de hilaza de algodon (Cuoxam-DP: 741,
98,3% de a-celulosa, contenido de humedad: 5%) y 10,1 g de un material celuldsico de hilaza de algodén (Cuoxam-
DP: 443, 98% de a-celulosa, contenido de humedad: 6%) en la relacion de flotas 1:20 y después de intensa
agitacion se prenso hasta un contenido de agua del 60%.

Las celulosas humedas, prensadas, se suspendieron en soluciones BMIMCI (contenido de agua: 30%, adicion de
estabilizante 0,2% NaOH, 0,02% de éster propilico de acido gélico, referidos a la solucion polimérica a preparar) y
mediante una amasadora vertical se transformaron bajo sustraccion de agua, por medio de cizalladura, temperatura
y vacio en una masa para hilado microscopicamente homogénea. Las soluciones poliméricas eran conformables con
muy buena seguridad de hilado mediante la tecnologia de hilado-seco-himedo para dar fibras con una finura de
1,81 respectivamente 1,77 dtex. Los datos de la caracterizacion analitica de la solucidn, las condiciones de hilado y
los valores de la fibra se pueden extraer de la Tabla.

Ejemplos 8y 9

En un material celulésico (Cuoxam-DP: 798, 98,4% de a-celulosa), se llevd a cabo un pretratamiento enzimético
analogamente a los ejemplos 4 y 5. Después de este pretratamiento se determind un Cuoxam-DP de la celulosa de
745.

Para el ejemplo 8 se mezclaron intensamente 72,4 g de esta celulosa himeda, prensada, pretratada (contenido de
agua: 60%) con 1,52 g de polietilenglicol 20000 (indice de OH: 4-7) y con BMIMCI se transformé en una masa de
hilado homogénea al 12,2% en masa.

Para el ejemplo 9 se mezclaron intensamente 74,2 g de la celulosa prensada, himeda, pretratada (contenido de
agua: 60%) con 2,84 g de Tego Phobe 1401 (emulsiéon acuosa de un polisiloxano aminofuncional, contenido de
polimero: 55%) y con BMIMCI mediante una amasadora vertical se transformé en una masa de hilado homogénea al
12,5% en masa.

Los segundos polimeros contenidos, polietilenglicol respectivamente polisiloxano, provocan en cada caso un
enturbamiento muy homogéneo de la masa de hilado y se presentan de forma tan finamente distribuida que
microscopicamente no se podian identificar particulas individuales algunas y no tenian lugar perturbaciones algunas
de los procesos de hilado. Las masas de hilado poliméricas se caracterizaron analiticamente y mediante proceso de
hilado-seco-himedo se conformaron en fibras con finuras de 1,97 respectivamente 1,73 dtex. Los datos de la
caracterizacion analitica de la solucion, las condiciones de hilado y los valores de la fibra se pueden extraer de la
Tabla.

Ejemplos 10y 11

30,9 g de un material celulésico con estrecha distribucion de masa molar (Couxam-DP: 798, 98,4% de a-celulosa,
contenido de humedad: 7%) y respectivamente 34,5 g de un material celulésico de hilaza de algodén (Couxam-DP:
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650, 98,2% de a-celulosa, contenido de humedad: 5%) se dispersaron después del pretratamiento hidrolitico en
solucion de NMMO al 50% bajo la adicién de estabilizantes y se transformaron en soluciones poliméricas al 11,5
respectivamente 13,1% en NMMO-monohidrato, microscopicamente homogéneas. Las soluciones poliméricas
obtenidas eran conformables con muy buena seguridad de hilado mediante tecnologia de hilado-seco-himedo para
dar fibras con una finura de 1,7 respectivamente 1,79 dtex. Los datos de la caracterizacion analitica de la solucion,
las condiciones de hilado y los valores de la fibra se pueden extraer de la Tabla.

Ejemplo 12:

Como disolvente polimérico se empleé una mezcla de 2 liquidos i6nicos, BMIMCI y cloruro de 1-hexil-3-
metilimidazolio (HMIMCI) en la relacion de masas de 90:10.

79,4 g del material celulésico pretratado enzimaticamente, utilizado en el ejemplo 8 (Couxam-DP: 745, contenido de
agua: 60%) se suspendieron en 311,8 g de una mezcla acuosa de los liquidos iénicos BMIMCI y HMIMCI (relacion
de masas BMIMCI : HMIMCI = 90:10, contenido de agua 30%) bajo adicion de 0,2% de NaOH y 0,02% de éster
propilico de &cido galico, referidos a la solucién polimérica a preparar. Después de trasladar esta suspension a una
amasadora vertical, mediante cizalladura, incremento de temperatura de 103 a 137°C y disminucion de presion de
800 a 15 mbar, con separacion de agua, se transformé en una solucién microscopicamente homogénea. La solucion
contenfa 12,7% en masa de celulosa, se caracteriz6 analiticamente y mediante el proceso de hilado seco-humedo
se conformé en fibras con una finura de 2,06 dtex. Los datos de la caracterizacion analitica de la solucion, las
condiciones de hilado y los valores de la fibra se pueden extraer de la Tabla.

Ejemplo 13:

Como disolvente polimérico se emple6 una mezcla de 2 liquidos iénicos, BMIMCI y acetato de 1-etil-3-
metilimidazolio (EMIMAC) en la relacién de masas de 90:10.

24,6 g de un material celulésico con estrecha distribucion de masa molar (Couxam-DP: 798, 98,4% de a-celulosa,
contenido de humedad: 7%) y 10,4 g de un material celulésico de hilaza de algodén (Couxam-DP: 432,98, 1% de a-
celulosa, contenido de humedad: 6%) se mezclaron en agua en la relacion de flotas 1:20 y después de una intensiva
agitacion se prensaron hasta un contenido de agua de 60%. Las celulosas prensadas humedas se suspendieron en
309 g de una mezcla de los liquidos i6nicos BMIMCI y EMIMACc (relacion de masas BMIMCL : EMIMAc = 90:10,
contenido de agua: 30%) y analogamente al ejemplo 6 se transformaron en una masa de hilado homogénea. La
solucion polimérica contenia 13,1% en masa de celulosa, se caracterizd analiticamente y mediante el proceso de
hilado seco-humedo se conformé en fibras con una finura de 1,75 dtex. Los datos de la caracterizacion analitica de
la solucion, las condiciones de hilado y los valores de la fibra se pueden extraer de la Tabla.

Ejemplo 14:

Analogamente al ejemplo 13 se prepard una solucion polimérica a partir de una mezcla de celulosa de los materiales
celuldsicos utilizados en el ejemplo 13 en la relacion de masas de 60:40, sirviendo como disolvente de la celulosa
una mezcla de los liquidos idnicos BMIMCI y acetato de 1-butil-3-metilimidazolio (BMIMAC) en la relacién de masas
90:10. Se obtuvo una solucién polimérica microscopicamente homogénea, la cual contenia 12,6% en masa de
celulosa. Esta se caracteriz6 analiticamente y mediante el proceso de hilado-seco-himedo se conformé en fibras
con una finura de 1,72 dtex. Los datos de la caracterizacion analitica de la solucion, las condiciones de hilado y los
valores de la fibra se pueden extraer de la Tabla.
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REIVINDICACIONES

Cuerpos celulésicos conformados, hilados en disolvente, con una fuerza de traccion maxima de al menos 30
cN/tex, producidos mediante conformaciéon seco-himeda a partir de una solucién polimérica que contiene
predominantemente celulosa en un disolvente, caracterizados porque los cuerpos celulésicos conformados
presentan una capacidad de trabajo, determinada a partir del producto matematico de fuerza de traccion maxima
y alargamiento a fuerza de traccién maxima, de al menos 80 J/g a maximo 120 J/g.

Cuerpos celulésicos conformados, producidos segun la reivindicaciéon 1, caracterizados porque la fuerza de
traccion méxima se sitda en un intervalo de 30 a 90 cN/tex.

Cuerpos celulésicos conformados, producidos segin una o varias de las reivindicaciones precedentes,
caracterizados porque en el caso del disolvente se trata de un disolvente directo, tal como NMMO.

Cuerpos celulésicos conformados, producidos segin una o varias de las reivindicaciones precedentes,
caracterizados porque en el caso del disolvente se trata de un liquido i6nico o de una mezcla de dos o mas
liquidos i6nicos.

Cuerpos celuldsicos conformados, producidos segun la reivindicacion 4, caracterizados porque en el caso del
liquido i6nico se trata de cloruro de 1-butil-3-metilimidazolio o acetato de 1-etil-3-metilimidazolio y/o mezcla de
ellos.

Los cuerpos celuldsicos conformados segun una o varias de las reivindicaciones precedentes, caracterizados
porque en el caso de la celulosa se trata de un material celuldsico que presenta un contenido de a-celulosa
superior a 90%, preferentemente superior a 96% y, de modo particularmente preferido, superior a 98%.

Los cuerpos celuldsicos conformados segun una o varias de las reivindicaciones precedentes, caracterizados
porgue en el caso de la celulosa se trata de un material celulésico que presenta un grado de polimerizacién
medio >600, preferentemente > 650.

Los cuerpos celuldsicos conformados seguin una o varias de las reivindicaciones precedentes, caracterizados
porque en el caso de los cuerpos celuldsicos conformados se trata de filamentos o fibras.

Procedimiento para la produccion de filamentos o fibras celuldsicas segun la reivindicacion 8, caracterizado
porque los filamentos o fibras celulésicas se hilan a partir de una solucion de material celulésico, cuya velocidad
angular en el punto de cruce (cross over) se sitla en un intervalo de 0,5 a aproximadamente 2 rad/sec.

Utilizacion de filamentos celuldsicos conforme a la reivindicacion 9 para la produccion de hilos técnicos, cuerdas
y tejidos textiles de refuerzo.

Utilizacion de filamentos celuldsicos conforme a la reivindicaciéon 9 para la produccion de cuerdas para
neumaticos.

Utilizacion de filamentos celulésicos conforme a la reivindicacion 9 para el refuerzo de elastdmeros, materiales
sintéticos, especialmente de termoplasticos, biopolimeros y polimeros biodegradables, asi como de masas
duroplasticas para moldeo, especialmente de resinas.
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