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DESCRIPCION
Fibras de polisacarido y procedimiento para su produccion

La presente invencion se refiere a un procedimiento para la produccion de fibras de polisacaridos que contienen una
mezcla de celulosa y a(1—3)-glucano como sustancia formadora de fibras, asi como a las fibras producidas de ese
modo y a su uso.

Estado de la técnica

Los polisacaridos son cada vez mas importantes, ya que son materiales que se pueden obtener a partir de materias
primas renovables. Uno de los polisacaridos mas frecuentes es la celulosa. Las fibras de algodon, que consisten
casi exclusivamente en celulosa, son un ejemplo de la importancia de los polisacaridos. Sin embargo, también los
materiales obtenidos a partir de otras materias primas celuldsicas, como por ejemplo, fibras sintéticas celulosicas,
tienen cada vez mas importancia.

Los nombres genéricos "fibras de viscosa" y "fibras modales" fueron asignados por la BISFA (Oficina para la Norma-
lizacion Internacional de Fibras Sintéticas) a las fibras de celulosa producidas por derivatizacion quimica de celulosa,
con ayuda de una solucion de hidroxido de sodio y sulfuro de carbono.

La denominacién "fibra modal" es un término genérico que, segun la definicion de la BISFA, significa una fibra de
celulosa que tiene una elevada resistencia en humedo definida y un moédulo en humedo alto definido también (es
decir, la fuerza requerida para producir un alargamiento de la fibra del 5% en estado humedo). El procedimiento
modal se puede considerar una variacion del procedimiento de viscosa.

Para los objetivos de la presente invencion, los procedimientos de viscosa y modal se denominaran colectivamente
"procedimientos de xantogenato", puesto que en ellos los polisacaridos siempre se hacen reaccionar con CS2 en los
respectivos xantogenatos. Los procedimientos de xantogenato para la produccion de fibras de celulosa son conoci-
dos en general por los expertos en la técnica desde hace décadas. Un procedimiento para la produccion de fibras
modales se conoce, por ejemplo, a partir del documento AT 287.905 B.

La materia prima celuldsica que se utiliza principalmente en los procedimientos de xantogenato es pulpa obtenida a
partir de la madera. Las moléculas de celulosa presentes en fuentes de celulosa en la madera y también en otras
fuentes vegetales, tales como los linteres de algodon, paja, etc., tienen cadenas muy largas, es decir, muestran un
alto grado de polimerizacion. Con el fin de obtener una solucién de hilatura de celulosa que sea bien adecuada para
un procesamiento a gran escala, es necesario ajustar especificamente el grado de polimerizacidon de las moléculas
de celulosa, lo que inevitablemente hace que se acorte una parte de las moléculas de polimero. Esto tiene lugar en
los procedimientos habituales de produccion de pulpa y también en etapas de pretratamiento distintas, tales como
blanqueo, tratamiento con acido o irradiacién mediante una divisiéon de las moléculas de celulosa originalmente lar-
gas. Ademas de las cadenas mas cortas con el grado de polimerizacion deseado, se crean también fragmentos
significativamente mas cortos tales como oligémeros o incluso monémeros que permanecen en solucion después de
la precipitacion en la solucion de hilatura en el bafio de precipitacion, no contribuyen a la formacién de las fibras y
por ello se desaprovechan. Las cantidades de materia prima perdidas en este proceso pueden ser sustanciales y
pueden afectar a la rentabilidad de todo el proceso.

El documento US 7.000.000 describe fibras que se obtienen por hilado de una solucién de polisacaridos que consis-
ten sustancialmente en unidades de hexosa repetidas unidas por enlaces a(1—3)-glucosidicos. Estos polisacaridos
se pueden producir poniendo en contacto una solucion acuosa de sacarosa con glucosiltransferasa (GtfJ), aislada a
partir de Streptococcus salivarius (Simpson et al., Microbiology, vol. 41, pags. 1451-1460 (1995)). Tal como se utiliza
en este contexto, "sustancialmente" significa que dentro de las cadenas de polisacarido pueden aparecer lugares
defectuosos ocasionales, en donde pueden surgir otras configuraciones de enlace. Para los fines de la presente
invencion, estos polisacaridos se denominan "a(1—3)-glucano”.

El documento US 7.000.000, describe inicialmente posibilidades para la producciéon enzimatica de a(1—3)-glucano a
partir de monosacaridos. De esta manera, se pueden producir polisacaridos de cadena relativamente corta sin la
pérdida de unidades de monémero, ya que las cadenas de polimero se construyen a partir de las unidades de mo-
noémero. Contrariamente a la produccion de moléculas de celulosa de cadena corta, la produccion de a(1—3)-
glucano es menos costosa cuanto mas cortas son las cadenas de polimero, ya que en ese caso solo se requerira un
tiempo de residencia breve en los reactores.

De acuerdo con el documento US 7.000.000, el a(1—3)-glucano se debe derivatizar, preferiblemente acetilar. Prefe-
riblemente, el disolvente es un acido organico, un compuesto halégeno organico, un alcohol fluorado o una mezcla
de tales componentes. Estos disolventes son costosos y complejos para la regeneracion.

El documento WO 98/55673 A1 describe un procedimiento para la produccion de una fibra de polisacarido segun un
procedimiento de xantogenato, caracterizado porque la sustancia que forma la fibra es una mezcla de celulosa y
poligalactomanano.
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El documento WO 97/04148 A1 describe un procedimiento para la produccién de fibras de viscosa modificadas me-
diante la mezcla de una solucién de carbamato de celulosa con una solucién de xantogenato de celulosa. Este pro-
cedimiento es muy laborioso y complejo, porque se tienen que combinar dos derivados de celulosa, en los cuales
primero se tiene que preparar cada uno a partir de celulosa y después se tiene que convertir cada uno en celulosa
pura, produciéndose entonces dos tipos de productos secundarios diferenciados.

El documento DE 30 36 415 A1 describe fibras mezcladas basadas en celulosa regenerada con polisacaridos modi-
ficados aniénicamente como componentes de la mezcla, en donde las fibras presentan una capacidad elevada de
absorcion y de retencion de liquidos. Los polisacaridos modificados anidnicamente se mezclan por adicién en un
hilado de viscosa. En este caso se trata de fibras especiales con propiedades muy especiales y un campo de aplica-
cion limitado.

El documento WO 2013/052730 A1 describe fibras con a(1—3)-glucano como sustancia formadora de fibras que
después del procedimiento denominado aminéxido con NMMO como disolvente, se preparan mediante hilado. El
procedimiento de amindxido se desarrolla basicamente de forma distinta al procedimiento de viscosa o modal y
requiere una planta de produccion totalmente distinta. Una planta de produccién de viscosa no se puede reconvertir
mediante simples medidas de remodelacién, en el procedimiento de amindxido.

Por lo tanto, se intentd utilizar a(1—3)-glucanos en lugar de celulosa en un procedimiento de viscosa o modal, en
condiciones de procedimiento aplicadas a gran escala comercial. Desafortunadamente, se encontré6 que con estas
condiciones, los a(1—3)-glucanos no se podian procesar satisfactoriamente en fibras, ya que los glucanos se disol-
vian en una solucién diluida de hidréxido de sodio. De cara a este hecho, los a(1—3)-glucanos no se pueden utilizar
simplemente en lugar de celulosa en los procedimientos existentes.

Objeto

De cara al estado de la técnica, el objeto era por lo tanto proporcionar una fibra de polisacarido asi como un proce-
dimiento para la producciéon del mismo que no mostrara los problemas mencionados anteriormente (por ejemplo, la
solubilidad en hidréxido de sodio). La materia prima de polisacarido debia ser barata, y el método de procesamiento
deberia estar ya confirmado como adecuado para uso a gran escala y ser rentable y ejecutable en las instalaciones
existentes.

Descripcion de la invenciéon

El objeto anteriormente descrito se consigue mediante un procedimiento para la produccion de una fibra de polisaca-
rido segun un procedimiento de xantogenato, en el que la sustancia formadora de fibras es una mezcla de celulosa y
a(1—3)-glucano. El a(1—3)-glucano se puede afiadir en varios lugares del proceso en forma de una soluciéon de
hidréxido sédico que contiene a(1—3)-glucano. Para los fines de la presente invencion, una fibra producida de este
modo se denominara también fibra de viscosa o modal aunque, ademas de celulosa, contenga también otro polisa-
carido formador de fibras, a saber, el a(1—3)-glucano.

Para los fines de la presente invencion, el término "fibra" comprendera tanto fibras discontinuas con una longitud de
corte definida, como filamentos continuos. Todos los principios de la invencién que se describen a continuacion,
generalmente se aplican tanto a fibras discontinuas como a filamentos continuos.

El titulo de fibra Unica de las fibras de acuerdo con la invencién, puede estar entre 0,1 y 10 dtex. Preferiblemente,
esta entre 0,5 y 6,5 dtex y especialmente preferible entre 0,9 y 6,0 dtex. En el caso de fibras discontinuas, la longitud
del corte esta normalmente entre 0,5 y 120 mm, preferiblemente entre 20 y 70 mm y especialmente preferible entre
35 y 60 mm. En el caso de filamentos continuos, el nimero de filamentos unicos en el hilo esta entre 50 y 10.000,
preferiblemente entre 50 y 3.000.

El a(1—3)-glucano se puede producir poniendo en contacto una solucién acuosa de sacarosa con glucosiltransfera-
sa (GtfJ) aislada a partir de Streptococcus salivarius (Simpson et al., Microbiology, vol. 41, pag. 1451-1460 (1995)).

Las realizaciones preferidas del procedimiento de acuerdo con la invencién son las variantes del procedimiento de
viscosa generalmente conocidas por los expertos en la técnica, asi como un procedimiento de viscosa modificado
para la produccién de fibras modales.

En una realizacion preferida del procedimiento de acuerdo con la invencion, al menos el 90% de las unidades de
a(1—3)-glucano son unidades de hexosa y al menos el 50% de las unidades de hexosa estan enlazadas por enlaces
a(1—3)-glucosidicos.

El procedimiento para la produccién de acuerdo con la fibra de la invencion consiste en las siguientes etapas (véase
también la figura 1):

1. Produccion de la celulosa alcalina y su xantogenacion;

2a. Adiciéon de a(1—3)-glucano junto con licor disolvente (figura 1, posicion de adicion V1), preferiblemente
mediante adicidn en un recipiente con agitacion apropiado; o

3
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2b. Disolucion del xantogenato en licor disolvente y adicion de a(1—3)-glucano en solucion alcalina entre el di-
solvente y la maquina de hilar (figura 1, posicién de adicion V2), preferiblemente mediante una unidad de mez-
cla en linea apropiada, conocida por el experto en la técnica;

3. Extrusion de la solucion de hilado que contiene a(1—3)-glucano a través de una hilera en un bafio de hilado
con acido sulfurico, estiramiento de las fibras y tratamiento posterior.

La concentracién de la sustancia formadora de fibras en la solucion de hilado puede estar entre 4 y 15% en peso,
preferiblemente entre 5,5y 12% en peso.

En el procedimiento de acuerdo con la invencion, la sustancia formadora de fibras puede contener entre 1y 99% en
peso de a(1—3)-glucano. Se prefiere un contenido de a(1—3)-glucano entre 5y 45% en peso. Por debajo de 5% en
peso de a(1—3)-glucano, el beneficio econémico del a(1—3)-glucano afiadido es demasiado bajo para los usos
tipicos de las fibras de acuerdo con la invencion; por encima del 45% en peso, las reacciones competitivas por el
CS2 en la solucion de hilado son demasiado elevadas y la capacidad de hilado de la solucion disminuye significati-
vamente. Sin embargo, bajo ciertas condiciones y/o para ciertos usos de las fibras de acuerdo con la invencion, se
pueden sobrepasar ambos limites; también fibras que tienen un contenido en a(1—3)-glucano entre 1 y 5% en peso
o entre 45 y 99% en peso, respectivamente, estan expresamente incluidas en el alcance de la presente invencion.

Preferiblemente, la parte restante de la sustancia formadora de fibras consiste sustancialmente en celulosa. Tal
como se utiliza en este contexto, "sustancialmente" significa que pueden estar presentes cantidades bajas de otras
sustancias que se originan principalmente a partir de la materia prima celuldsica, generalmente de la pulpa. Tales
otras sustancias incluyen principalmente hemicelulosa y otros sacaridos, residuos de lignina o similares. También
estan contenidas en fibras de viscosa y modales disponibles comercialmente.

Sin embargo, el alcance de la presente invencion debe incluir también expresamente tales fibras que, ademas de los
componentes mencionados hasta ahora, contienen también otros polisacaridos o aditivos funcionales, como se co-
nocen generalmente en la industria no tejida y la textil.

El grado de polimerizacion del a(1—3)-glucano empleado en el procedimiento de acuerdo con la invencion, expresa-
do como DPw medio ponderal, puede estar entre 200 y 2000; se prefieren valores entre 500 y 1000.

También es objeto de la presente invencién una fibra de polisacarido producida utilizando un procedimiento de xan-
togenato que contiene celulosa y a(1—3)-glucano como sustancia formadora de fibras. Preferiblemente, la sustancia
formadora de fibras contiene entre 1 y 99% en peso de a(1—3)-glucano y mas preferiblemente entre 5 y 45% en
peso de a(1—3)-glucano.

En una realizacion preferida, por lo menos el 90% del a(1—3)-glucano de la fibra de polisacarido de acuerdo con la
invencion, son unidades de hexosa y al menos el 50% de las unidades de hexosa estan enlazadas por enlaces
a(1—3)-glucosidicos.

El uso de fibras de acuerdo con la invencion para la produccion de diversos papeles depositados en seco y en hu-
medo, textiles no tejidos, articulos de higiene tales como tampones, compresas y pafales, y otros textiles no tejidos,
especialmente productos no tejidos absorbentes, pero también de productos textiles tales como hilos, tejidos, tejidos
de punto o tricotados, es también un objeto de la presente invencion.

La invencion se describira a continuacién haciendo referencia a los ejemplos. Sin embargo, la invencién no se limita
expresamente a estos ejemplos, sino que incluye también todas las demas realizaciones que se basan en el mismo
concepto inventivo.

Ejemplos

El grado de polimerizacion de los a(1—3)-glucanos se determiné por medio de GPC en DMAC/LICI. Posteriormente,
siempre se especifica el promedio en peso del grado de polimerizacion (DPw).

Ejemplo 1

Se hizo reaccionar un xantogenato de viscosa que contenia 29,8% en peso de celulosa, 14,9% en peso de alcali y
8% en peso de azufre en una unidad de disolucion con un licor disolvente 1 que contenia 4,5% en peso de NaOH y
luego con un licor disolvente 2 que contenia 9% en peso de a(1—3)-glucano y 4,5% en peso de NaOH vy finalmente
con agua. La viscosa obtenida de esta manera contiene un 9% en peso de material formador de fibras, 5,20% en
peso de alcali y 2,4% en peso de azufre (calculado bajo el supuesto de que hay 100% en peso de celulosa como
material formador de fibras), con un indice de maduracion de 14 Hottenroth y una viscosidad de bola descendente
de 80 segundos (determinada de acuerdo con la hoja informativa de Zellcheming IlI/5/E). Se prepararon soluciones
de viscosa con 10 y 25% de a(1—3)-glucano. Estas cantidades de glucano se refieren a la proporcion de a(1—3)-
glucano en la sustancia que forma la fibra. Estas viscosas contienen 2,2% en peso de azufre (10% en peso de glu-
cano y 90% en peso de celulosa como material formador de fibras) y 1,8% en peso de azufre (25% en peso de glu-
cano y 75% en peso de celulosa como material formador de fibras), respectivamente. Mediante el uso de una hilatu-
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ra (tobera de hilatura), la solucién se hil6é en un bafio de regeneracion que contenia 100 g/l de acido sulfarico, 330 g/l
de sulfato de sodio y 15 g/l de sulfato de zinc. La hilera tenia 1053 perforaciones con un diametro de 50 ym. Se
afnadio 0,5% en peso de un agente auxiliar que contenia nitrégeno a la solucién de hilado de viscosa. Con el fin de
lograr una resistencia adecuada de la fibra, se realiz6 una extension de aproximadamente el 75% en el segundo
bafio (92°C, 15 g/l de H2S04). La velocidad de extraccién fue de 50 m/min.

En un ejemplo de comparativo 1, la viscosa del Ejemplo 1 se hilé en fibras sin la adiciéon de la soluciéon de glu-
cano/NaOH, pero por lo demas con las mismas condiciones que en el Ejemplo 1.

Las propiedades de las fibras obtenidas se muestran en la Tabla 1.
Ejemplo 2

Una viscosa que contenia 8,70% en peso de celulosa, 5,20% en peso de alcali y 2,3% en peso de azufre, con un
indice de maduracion de 15 Hottenroth y una viscosidad de bola descendente de 75 segundos (determinada segun
la hoja informativa de Zellcheming 1lI/5/E), se hil6 mediante una hilera, en un bafio de regeneraciéon que contenia
100 g/l de acido sulfurico, 310 g/l de sulfato de sodio y 15 g/l de sulfato de zinc. La hilera tenia 1053 perforaciones
con un diametro de 50 ym. Se afadi6é 0,5% en peso de un agente auxiliar que contenia nitrégeno a la solucion de
hilado de viscosa. Con el fin de lograr una resistencia adecuada de la fibra, se realizdé una extension de aproxima-
damente el 75% en el segundo bafio (92°C, 15 g/l de H2SO4). La velocidad de extraccion fue de 50 m/min.

Mediante el uso de una bomba de desplazamiento positivo, se afiadieron varios porcentajes en peso de una solucion
de a(1—3)-glucano (preparada con 5% en peso de NaOH, 8% en peso de a(1—3)-glucano) a la solucién de viscosa
aguas arriba de la hilera y se produjeron fibras con 5, 10, 15y 30% de glucano (Figura 1, V2). Estas cantidades de
glucano se relacionan con la fraccién en masa del a(1—3)-glucano en la sustancia formadora de las fibras.

En un ejemplo comparativo 2, se hilé la viscosa del Ejemplo 2 en fibras sin la adicion de la solucion de glu-
cano/NaOH, pero por lo demas, con las mismas condiciones que en el Ejemplo 2.

Las propiedades de las fibras obtenidas se muestran en la Tabla 1.
Ejemplo 3

Una viscosa modal que contenia 6,0% en peso de celulosa, 6,20% en peso de alcali y 1,8% en peso de azufre, con
un valor gamma de 65 y una viscosidad de bola descendente de 130 segundos (determinada de acuerdo con la hoja
informativa de Zellcheming I1I/5/E), se hil6 mediante una hilera, en un bafio de regeneracién que contenia 72 g/l de
acido sulfurico, 115 g/l de sulfato de sodio y 55 g/l de sulfato de zinc. La hilera tenia 1053 perforaciones con un dia-
metro de 45 ym. Se afiadié 2,5% en peso de un agente auxiliar que contenia nitrégeno a la solucién de hilado de
viscosa. Con el fin de lograr una resistencia adecuada de la fibra, se realizé una extension de aproximadamente el
115% en el segundo bafio (92°C, 15 g/l de H2SO4). La velocidad de extraccion fue de 23 m/min.

Mediante el uso de una bomba de desplazamiento positivo, se afiadieron varios porcentajes en peso de una solucion
de a(1—3)-glucano (preparada con 5% en peso de NaOH, 4,5% en peso de a(1—3)-glucano) a la solucion de visco-
sa aguas arriba de la hilera y se produjeron fibras con 5y 15% de glucano. Estas cantidades de glucano se relacio-
nan con la fraccién en masa del a(1—3)-glucano en la sustancia formadora de las fibras.

En un ejemplo comparativo 3, se hilé la viscosa del Ejemplo 3 en fibras sin la adicion de la solucion de glu-
cano/NaOH, pero por lo demas, con las mismas condiciones que en el Ejemplo 3.

Las propiedades de las fibras obtenidas se muestran en la Tabla 1.



ES 2627271 T3

Tabla 1
Ejemplo Aditivo | Cantidad de glucano | Titulo FFk FDk FFn FDn
% en peso dtex cN/tex % cN/tex %
Ejemplo c?mparativo Sin - 1,7 27,4 16,2 15,7 16,8
1a Glucano 10 1,7 27,4 16,5 15,0 171
DPw800
1b Glucano 25 1,7 21,9 14,2 12,0 16,3
DPw800
Ejemplo cgmparativo Sin - 1,3 29,6 15,8 17,4 16,6
2a Glucano 5 1,3 29,2 16,1 16,0 17,7
DPw800
2b Glucano 10 1,3 28,6 17,9 14,9 21,1
DPw800
2c Glucano 15 1,3 26,1 18,1 12,7 21,1
DPw800
2c Glucano 30 1,3 23,6 19,4 12,1 20,1
DPw800
Ejemplo cgmparativo Sin - 1,3 38,8 12,6 22,7 13,0
3a Glucano 5 1,3 37,6 13,3 22,1 14,3
DPw1000
3b Glucano 15 1,3 36,2 13,4 20,3 13,9
DPw1000
FFk Fuerza de traccién de la fibra en estado acondicionado

FDk Alargamiento de la fibra en estado acondicionado
FFn Resistencia de la fibra en humedo

FDn Alargamiento de la fibra en himedo
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REIVINDICACIONES

1. Procedimiento para la produccién de una fibra de polisacarido segun un procedimiento de xantogenato, caracteri-
zado porque la sustancia formadora de fibra es una mezcla de celulosa y a(1—3)-glucano.

2. Procedimiento segun la reivindicacion 1, en donde la sustancia formadora de fibra contiene entre 1 y 99% en
peso, preferentemente entre 5y 45% en peso de a(1—3)-glucano.

3. Procedimiento segun la reivindicacion 1, en donde el procedimiento es un procedimiento de viscosa.

4. Procedimiento segun la reivindicacion 1, en donde el procedimiento es un procedimiento de viscosa modificado
para la produccion de fibras modales, en el que se afiade el a(1—3)-glucano en forma de una solucién de hidroxido
sédico que contiene a(1—3)-glucano.

5. Procedimiento segun la reivindicacion 1, en donde al menos 90% del a(1—3)-glucano son unidades de hexosa y
al menos 50% de las unidades de hexosa estan unidas a través de enlaces a(1—3)-glucosidicos.

6. Procedimiento segun las reivindicaciones precedentes, en donde la fibra es una fibra discontinua o un filamento
continuo.

7. Fibra de polisacarido producida segun un procedimiento de xantogenato, caracterizada porque contiene celulosa y
a(1—3)-glucano como sustancia formadora de fibra.

8. Fibra de polisacarido segun la reivindicacion 7, en donde la sustancia formadora de fibra contiene entre 1 y 99%
en peso, preferentemente entre 5 y 45% en peso de a(1—3)-glucano.

9. Fibra de polisacarido segun la reivindicacion 7, en donde al menos 90% del a(1—3)-glucano son unidades de
hexosa y al menos 50% de las unidades de hexosa estan unidas a través de enlaces a(1—3)-glucosidicos.

10. Fibra de polisacarido segun las reivindicaciones precedentes, en donde la fibra es una fibra discontinua o un
filamento continuo.

11. Uso de la fibra de polisacarido segun la reivindicacion 7, para la produccion de productos textiles tales como
hilos, tejidos, tejidos de punto o tejidos tricotados.

12. Uso de la fibra de polisacarido segun la reivindicacion 7, para la produccion de textiles no tejidos, articulos de
higiene en particular tampones, compresas y panales, y otros productos no tejidos y papeles absorbentes.

13. Uso segun las reivindicaciones 11 o 12, en donde la fibra de polisacarido es una fibra discontinua o un filamento
continuo.
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Figura 1
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