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DESCRIPCION
Disolucién continua de un derivado de celulosa
Campo

La presente invencion se refiere a un método de disolucién de un derivado de celulosa. En particular, la
presente invencién se refiere a un método continuo de disolucién de carbamato de celulosa.

Antecedentes

La celulosa es el biopolimero mas usado en el mundo y se aplica en diversas industrias, como la del papel
y el carton, y la textil, tanto como celulosa como en derivados de la celulosa, como el carbamato de
celulosa, el acetato de celulosa, los éteres y los ésteres. Sin embargo, el uso de celulosa en estas
industrias requiere la disolucion de la fibra de celulosa para regenerar su estructura. La disolucién de la
celulosa es dificil debido a su estructura semicristalina, los fuertes enlaces de hidrégeno en las laminas
de polimero y la presencia de extremos hidréfilos e hidréfobos en el polimero. Por esta razén, la celulosa
requiere una modificaciéon de su estructura mediante derivatizacién o una apertura de las fibras y un
aumento de su reactividad.

Se conocen varios métodos de derivatizacién en la técnica, siendo quizas el mas conocido el proceso de
la viscosa, en que la celulosa se trata primero con un alcali y luego con disulfuro de carbono para producir
xantato de celulosa. El proceso de la viscosa se descarta cada vez mas debido a la toxicidad del disulfuro
de carbono y al impacto ambiental indeseable del proceso de la viscosa. Se recurre cada vez mas a otros
procesos de derivatizacion, en particular, a aquellos que son econdmicos, no presentan los problemas de
toxicidad ni ambientales del proceso de la viscosa y, aun asi, pueden realizarse usando la infraestructura
disponible, por ejemplo, en hilanderias himedas de viscosa.

El proceso de carbamacién para la produccion de carbamato de celulosa es uno de estos procesos de
derivatizacion. El carbamato de celulosa se forma mediante la reaccion de celulosa con urea. Se describen
métodos para producir carbamato de celulosa, por ejemplo, en las Patentes Finlandesas n.°® 112869 y
112795. En el documento CN 106 702 516 A se divulga un método para disolver carbamato de celulosa
en una fase acuosa alcalina que comprende mezclar el carbamato de celulosa con una solucién acuosa
de NaOH a una temperatura de -10 °C a 0 °C mediante agitacion; afiadir alimina, agitar y mezclar;
congelar a una temperatura de -5 °C a 5 °C y descongelar a temperatura ambiente.

Como se menciond anteriormente, la celulosa o el derivado de celulosa debe disolverse para regenerar
la estructura de la celulosa para su uso en diversas aplicaciones industriales. El procedimiento para
disolver celulosa en alcali acuoso se basa en un método de congelacion-descongelacion. El disolvente se
preenfria por debajo del punto de congelacién del agua antes de afiadir la celulosa y se mantiene frio
hasta que el polimero se disuelve completamente. Se encontré que la temperatura requerida para una
disoluciéon eficiente en un proceso de congelacién-descongelacién estaba en la regién de -30 grados
Celsius para toda la mezcla de carbamato de celulosa en solucién acuosa. Asi, la congelacion y
descongelacién de soluciones de polimeros a escala industrial es poco practica tanto energética como
econdémicamente, ya que la produccion de liquido de hilado a escala industrial requeriria el uso de
dispositivos de congelacién eficientes que no se encuentran normalmente en las plantas de produccién
de fibra celulésica. Tanto la congelacién como la descongelacién consumen energia y tiempo, y reducen
la eficiencia general y la sostenibilidad del proceso.

Los métodos tradicionales de disolucién, como la congelacién-descongelaciéon, a menudo provocan la
separacién de fases durante la fase de congelacién prolongada del proceso o dificultades con el control de la
temperatura durante las fases de congelacion y descongelacion. Esto puede dar como resultado fluctuaciones
en la composicion de la solucion de celulosa obtenida y la aglomeracion de particulas, es decir, las particulas
que permanecen sin disolver se «pegan» formando agrupaciones dificiles o incluso imposibles de separar
mediante el proceso de filtraciéon posterior, y, por otro lado, la gelificacion de la solucién de celulosa obtenida
puede ser inducida por las particulas no disueltas o por temperaturas de proceso no controladas. La hidrolisis
nitrogenada se acelera simultdneamente durante la congelacién y descongelacién prolongadas o por las
temperaturas de proceso no controladas. Los desafios relacionados con la mitigacion de residuos no disueltos
se han superado parcialmente haciendo Unicamente soluciones muy diluidas de celulosa o mediante la adicién
gradual de celulosa en procesos de mezcla por lotes. Los procesos tradicionales de congelacién y
descongelacion o las operaciones con soluciones de celulosa diluidas generan costes inaceptables en términos
econdmicos y de tiempo.
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Resumen de la invencion

Un objeto de la presente invencion es superar al menos algunos de los problemas descritos anteriormente y
proporcionar un método para disolver continuamente carbamato de celulosa en una fase acuosa alcalina para
formar una solucién.

El método implica mezclar carbamato de celulosa con una solucion alcalina acuosa y conducir la mezcla asi
formada a través de la zona de mezcla de un reactor de disolucién de tipo amasadora de operacion continua
para producir una solucién de carbamato de celulosa en una fase acuosa alcalina. Se recupera la fase
acuosa que contiene carbamato de celulosa. El paso de conduccion continua de la mezcla a través de la
zona de mezcla del reactor de disolucion de tipo amasadora se realiza a una temperatura de 10 °C o
menos.

La invencién se define mediante los rasgos de las reivindicaciones independientes. Algunas realizaciones
especificas se definen en las reivindicaciones dependientes. Las realizaciones de la descripcidon que no se
abarcan en las reivindicaciones se consideran meramente ilustrativas.

Segln un primer aspecto de la presente invencion, se proporciona un método para disolver
continuamente polimero de carbamato de celulosa en una fase acuosa alcalina para formar una
solucién, comprendiendo dicho método los pasos de proporcionar el polimero de carbamato de celulosa,
mezclar este con una solucién acuosa alcalina para formar una mezcla, conducir la mezcla a través de
la zona de mezcla de un reactor de disolucién de tipo amasadora de operacién continua a una velocidad
de mezcla de 1 rad/s a 52 rad/s (10 rpm a 500 rpm) para producir una solucién de dicho polimero de
carbamato de celulosa en una fase acuosa alcalina y recuperar la fase acuosa que contiene el polimero
de carbamato de celulosa disuelto. El paso de conducir continuamente la mezcla a través de la zona
de mezcla del reactor de disoluciéon de tipo amasadora de dicho método se realiza a una temperatura
de 10 grados Celsius o menos.

Mediante la invencién se obtienen ventajas considerables. La presente invencién proporciona un método
para disolver continuamente polimero de carbamato de celulosa en una solucién alcalina. El polimero de
carbamato de celulosa es un derivado de celulosa labil a los é&lcalis. Sorprendentemente, la presente
invencién ha demostrado que el polimero de carbamato de celulosa puede disolverse con una alta
consistencia de celulosa para obtener un liquido de hilatura de carbamato de celulosa con una viscosidad
menor que la esperada matematica y experimentalmente mediante los métodos de disolucion
convencionales conocidos en la técnica. Esto se demostré especialmente en el caso de la operacién de
disolucion efectuada en condiciones de superenfriamiento.

También se ha descubierto sorprendentemente que el liquido de hilatura de carbamato de celulosa obtenido
es estable durante largos periodos, incluso a temperatura ambiente. Habitualmente, los liquidos de hilado
de carbamato de celulosa deben almacenarse a temperaturas reducidas para evitar la gelificacion de la
solucién de carbamato de celulosa.

Breve descripcion de los dibujos

La Figura 1 es un diagrama de flujo que ilustra un proceso para la disolucién continua de carbamato de
celulosa segun al menos algunas realizaciones de la presente invencion.

La Figura 2 es un diagrama de flujo que ilustra un proceso para la disolucién continua de carbamato de celulosa
segun al menos algunas realizaciones de la presente invencién.

La Figura 3 es una compilaciéon de imagenes de microscopio que muestran el impacto de la temperatura de
disolucién y la concentracién de hidroxido de sodio en la disolucion del carbamato de celulosa derivado del
algodén reciclado.

La Figura 4 muestra imagenes de microscopio que indican la estabilidad de la presuspension en un proceso
de disolucién de dos etapas.

La Figura 5 representa graficamente la estabilidad de la suspensién de polimero de carbamato de celulosa en
solucién alcalina acuosa en términos de viscosidad en funcién de la tasa de cizallamiento.

Las Figuras 6A a 6C muestran micrografias de soluciones recuperadas de carbamatos de celulosa.

Las Figuras 7A a 7F muestran micrografias de soluciones de carbamatos de celulosa divulgadas en el Ejemplo
9.
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Realizaciones
Definiciones

En el presente contexto, los términos siguientes se definen con los siguientes significados a menos que se
indique lo contrario.

Las «condiciones de baja temperatura» se refieren a temperaturas en el intervalo de 5 grados Celsius a -6.9
grados Celsius.

«Condiciones superenfriadas» se refiere a temperaturas menores que las que prevalecen en condiciones de
baja temperatura, en particular, se refieren a temperaturas en el intervalo de -7 grados Celsius a -20 grados
Celsius.

Pulpa quimica o pulpa para disolver preparada a partir de especies de madera como pino, abeto, abedul,
haya, alamo temblon, arce, alerce, acacia, eucalipto, cicuta, tupelo y roble, o de materiales no
madereros como fibras de tallo (paja de trigo, paja de arroz, paja de cebada, bambu, bagazo y cafia).
El origen de la materia prima puede ser la materia prima virgen del producto quimico o pulpa para disolver
o materias primas recicladas tales como papel y/o carton reciclados que contienen pulpa quimica o pulpa de
tipo para disolver.

Fibras vegetales naturales como tales o en forma de pulpa quimica o pulpa para disolver. El origen de las
fibras vegetales naturales puede ser fibras virgenes, textiles que contienen fibra vegetal natural o textiles
que contienen fibra natural reciclada. Entre las fibras vegetales naturales se incluyen fibras de semillas
como el algodén y el kapok; fibras liberianas como el cafiamo, el yute, el kenaf, el ramio, el abaca y el
lino; fibras de hojas como el manila, el sisal, la pifia y el platano; y fibras de frutas como el bonote.

La disolucién continua de carbamato de celulosa con una solucién acuosa alcalina y la conduccién de la
mezcla de carbamato de celulosa y solucion alcalina acuosa a través de la zona de mezcla de una
amasadora mezcladora de operacién continua a una temperatura de 10 °C o menos produce una solucién
de carbamato de celulosa en una fase acuosa alcalina con una concentracién relativamente alta de
carbamato de celulosa. El carbamato de celulosa se disuelve habitualmente por completo, sin dejar
esencialmente ninguna particula derivada de celulosa sin disolver, lo que garantiza una mejor filtrabilidad
del liquido de hilado de carbamato de celulosa, que puede caracterizarse, por ejemplo, mediante la
medicion del indice de filtrabilidad (Kr). Esta mejora de la filtrabilidad es esencial técnicamente cuando el
carbamato de celulosa se regenera a partir de la fase acuosa recuperada que contiene carbamato de
celulosa.

La Figura 1 es un diagrama de flujo que ilustra un proceso para la disolucién continua de carbamato de
celulosa segun al menos algunas realizaciones de la presente invencion.

Se pesa el carbamato 100 de celulosa en forma sélida y se alimenta a un despulpador 10. Se afiade al
despulpador 10 la cantidad total de solucién acuosa de hidréxido 200 de sodio necesaria para disolver el
carbamato 100 de celulosa pesado. La solucion 200 alcalina puede afiadirse en un lote o gradualmente.
Se pone en marcha el despulpador 10 y se forma una mezcla 300 que comprende carbamato de celulosa
en solucion alcalina acuosa. La mezcla 300 se transporta a un tanque 20 de almacenamiento, equipado
con un mezclador. El tanque 20 de almacenamiento puede ser un tanque de almacenamiento de cofre.
Tras transportar la mezcla 300 al tanque 20 de almacenamiento, el despulpador 10 esta listo para el
siguiente lote de carbamato 100 de celulosa y solucién acuosa de hidréxido 200 de sodio. El tanque 20
de almacenamiento tiene un volumen mayor que el del despulpador 10 y puede contener mas de un lote
de la mezcla 300 transportada del despulpador 10. La mezcla 300 se alimenta continuamente mediante
una bomba 30 desde el tanque 20 de almacenamiento a la zona de mezcla del reactor 40 de disolucion
de tipo amasadora. La temperatura de la mezcla 300 se baja adecuadamente, pero se mantiene por encima
del limite de solubilidad del sistema durante las etapas del proceso previas al reactor 40 de disolucién. Una
solucién de carbamato de celulosa en solucion 400 alcalina acuosa se forma continuamente en el reactor 40
de disolucién y se recupera.

La Figura 2 es un diagrama de flujo que ilustra un proceso para la disolucién continua de carbamato de
celulosa segun al menos algunas realizaciones de la presente invencion.

Se pesa carbamato 100 de celulosa en forma sélida y se alimenta a un despulpador 10. Una primera
porcién de una solucién acuosa de hidréxido 2000 de sodio requerida para la formacién de una
presuspension con el carbamato 100 de celulosa pesado se afiade al despulpador 10. Se pone en marcha
el despulpador 10 y se forma una presuspension 3000 que comprende carbamato de celulosa en una
solucion alcalina acuosa.
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La presuspension 3000 se transporta a un tanque 20 de almacenamiento equipado con un mezclador.
Tras el transporte de la presuspension 3000 al tanque 20 de almacenamiento, el despulpador 10 esta listo
para el siguiente lote de carbamato 100 de celulosa y la siguiente primera porcién de una solucién acuosa
de hidréxido 2000 de sodio. El tanque 20 de almacenamiento tiene volumen mayor que el del despulpador
10 y puede contener mas de un lote de la presuspensién 3000 transportada del despulpador 10. La
presuspension se alimenta continuamente desde el tanque 20 de almacenamiento mediante una bomba
30 a la zona de mezcla del reactor 40 de disolucion de tipo amasadora. Se afiade una segunda porcion
de solucion 2200 alcalina junto con la presuspension 3000 al reactor 40 de disolucién para proporcionar
la mezcla 330. Esta mezcla 330 se forma en el reactor de disolucién. La temperatura de la presuspension
3000 se mantiene por encima del limite de solubilidad del sistema durante las etapas del proceso previas
al reactor 40 de disolucion. Una solucién de carbamato de celulosa en solucién 400 alcalina acuosa se
forma continuamente en el reactor 40 de disolucion y se recupera.

Como se describio anteriormente, la presente tecnologia se relaciona con un método para disolver carbamato
de celulosa.

En general, la presente tecnologia proporciona un método para disolver continuamente carbamato de
celulosa en una fase acuosa alcalina para formar una solucién, que comprende los pasos de proporcionar
carbamato de celulosa; mezclar el carbamato de celulosa con una solucién alcalina acuosa para formar
una mezcla; producir a partir de dicha mezcla una solucioén de dicho carbamato de celulosa en una fase
acuosa alcalina; y recuperar la fase acuosa que contiene carbamato de celulosa, en donde el paso de
produccién de la solucion se realiza a una temperatura de 10 grados Celsius o menos.

En una realizacién, el método de disoluciéon continua de carbamato de celulosa en una fase acuosa
alcalina para formar una solucién comprende los pasos de proporcionar carbamato de celulosa, mezclar
el carbamato de celulosa con una solucion alcalina acuosa para formar una mezcla, conducir la mezcla a
través de la zona de mezcla de un reactor de mezcla de tipo amasadora de operacién continua para
producir una solucién de dicho carbamato de celulosa en una fase acuosa alcalina, por ejemplo, liquido
de hilado de carbamato de celulosa o liquido para hilar de carbamato de celulosa, y recuperar la fase
acuosa que contiene carbamato de celulosa.

La etapa de conduccion continua de la mezcla a través de la zona de mezcla de la amasadora mezcladora se
realiza a una temperatura de 10 grados Celsius 0 menos y a una velocidad de mezcla de 1 rad/s a 52 rad/s
(10 rpm a 500 rpm).

En otra realizacion, el enfriamiento tiene lugar en la zona de mezcla de la amasadora mezcladora. Asi, en una
realizacion, la mezcla se conduce a través de una zona de mezcla y enfriamiento de la amasadora mezcladora.

En una realizacién, el carbamato de celulosa puede ser un carbamato de celulosa producido a partir de
pulpa quimica o para disolver preparada a partir de fibras de madera o fibras no madereras, 0 un
carbamato de celulosa derivado de fibras vegetales naturales, como tal, o en forma de pulpa quimica o
de tipo para disolver. También se pueden realizar realizaciones del método usando carbamato de
celulosa producido a partir de mezclas de cualquiera de las diversas fibras o pulpas celulésicas
descritas anteriormente. En una realizacién adecuada, el carbamato de celulosa se fabrica en un
proceso que comprende los pasos de proporcionar una pulpa, afiadir a la pulpa (u opcionalmente a la
pulpa activada) una solucién acuosa de urea y opcionalmente peroxido de hidrégeno para proporcionar
una mezcla, trabajar mecanicamente la mezcla para proporcionar una composicién homogénea,
calentar la composicion a una temperatura en el intervalo de 120 a 155 grados Celsius, habitualmente
135 grados Celsius durante un periodo en el intervalo de 2 a 4 horas para producir carbamato de
celulosa, recuperar el carbamato de celulosa y opcionalmente lavar el carbamato de celulosa con agua
y secar en una secadora a una temperatura menor o igual que 155 grados Celsius, preferiblemente 135
grados Celsius 0 menos, adecuadamente 133 grados Celsius 0 menos.

La mezcla formada por el carbamato de celulosa en la solucién acuosa alcalina se somete a mezclado en la
zona de mezcla del reactor de mezclado de tipo amasadora con bajas fuerzas de cizallamiento haciendo
funcionar el mezclador con una velocidad de mezclado reducida de 1 rad/s a 52 rad/s (10 rpm a 500 rpm),
adecuadamente por debajo de 26 rad/s (250 rpm), lo mas adecuadamente por debajo de 10 rad/s (100 rpm),
preferiblemente por debajo de 5 rad/s (50 rpm).

La mezcla con bajas fuerzas de cizallamiento permite alcanzar o conservar la temperatura objetivo. Asi,
el proceso de disolucién, segin una realizacién, no depende de una mezcla con altas fuerzas de
cizallamiento. Un enfoque técnico habitual es mezclar a alta velocidad para obtener una solucién de buena
calidad. Sin embargo, en las realizaciones, la temperatura de disolucién es el factor méas critico, no la
velocidad de mezcla ni las altas fuerzas de cizallamiento. Cuanto mas vigoroso sea el mezclado, mas
dificil sera alcanzar o conservar bajas temperaturas de disolucién. La disolucion a bajas temperaturas y/o
en condiciones de superenfriamiento proporciona una solucién de carbamato de celulosa de una calidad
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adecuada para el proceso de hilatura. Por ejemplo, en una realizacién, la solucién recuperada se somete
a un proceso de hilatura, por ejemplo, un proceso de hilatura en hiumedo para hilar fibras de carbamato
de celulosa.

La mezcla de polimero de carbamato de celulosa y solucién alcalina se puede formar de varias maneras,
adaptandose cada manera de formar la mezcla a la solucion alcalina o las soluciones alcalinas particulares y
al carbamato de celulosa o los carbamatos de celulosa particulares que forman la mezcla.

En una realizaciéon especifica, también denominada método de un solo paso, el carbamato de celulosa se
mezcla primero con la solucién alcalina, y la mezcla obtenida asi se alimenta a la zona de mezcla del reactor
de disolucién de tipo amasadora de operacion continua.

En una realizacién, el preenfriamiento se consigue en una primera amasadora, con lo que se puede obtener
una disolucién parcial, paso después del cual la mezcla se transfiere a una segunda amasadora en donde el
material se disuelve, habitualmente de manera completa o0 esencialmente completa.

La mezcla del carbamato de celulosa con la solucién alcalina para proporcionar una composicién que se
corresponda con la composicién quimica final objetivo para el liquido de hilado de carbamato de celulosa
que se va a recuperar, antes de alimentar la mezcla en la zona de mezcla del reactor de disolucion de tipo
amasadora de operacién continua, permite un control preciso de la composicién quimica del liquido de
hilado de carbamato de celulosa obtenido. Adicionalmente, la manipulacion de la suspensién (p. ej., el
bombeo de la mezcla) es técnicamente mas sencilla gracias a su menor viscosidad y consistencia en la
suspension preparada para la composicién final.

La mezcla del carbamato de celulosa con la solucion alcalina, correspondiente a la composiciéon quimica
objetivo final establecida para el liquido de hilado de carbamato de celulosa que se va a recuperar, se
puede hacer en un reactor de mezcla, por ejemplo, en el despulpador o en otro tipo de homogeneizador
0 en un reactor adecuado, por ejemplo, en el reactor de tipo xantador o en un reactor adecuado conectado
a un homogeneizador en lotes mediante el ajuste directo o gradual del hidroxido de sodio y/o la
concentracion de 6xido de zinc en una presuspensién y con el fin de afectar las propiedades de hinchamiento
del derivado de carbamato de celulosa antes de afiadir el resto de alcali y/u 6xido de zinc que contiene alcali y
agua para alcanzar la composicion objetivo final.

La temperatura de la suspension en cada etapa de suspension se puede controlar, por ejemplo, mediante
soluciones preenfriadas y/o mediante enfriamiento externo del despulpador u otro tipo de homogeneizador o
reactor de mezcla.

En una realizacién particular, que puede referirse método de dos pasos, el carbamato de celulosa se mezcla
primero con una primera porcién de la solucién alcalina o la solucién alcalina que contiene éxido de zinc, y la
presuspension asi obtenida se alimenta a la zona de mezcla del reactor de disolucion de tipo amasadora de
operacion continua y una segunda porcién de la solucién alcalina o la solucion alcalina que contiene 6xido de
zinc se alimenta a la zona de mezcla del reactor de disolucién de tipo amasadora de operacién continua.

La alimentacién de una presuspensién de carbamato de celulosa, que incluye una primera porcion de la
solucion alcalina, en la zona de mezcla de la amasadora de operacién continua y la alimentacion por
separado de la segunda porcién de solucion alcalina en dicha zona de mezcla de la amasadora de
operacion continua, permite preenfriar la presuspension, que incluye ambas porciones de solucién
alcalina, por separado a una temperatura especifica segin su composicion quimica, antes de afiadirlas a
la zona de mezcla del reactor de disolucion de tipo amasadora. Ademas, es posible mezclar la
presuspensién con una segunda porcién de solucién alcalina en un homogeneizador antes de alimentar
la mezcla asi obtenida a la amasadora.

La presuspensién, es decir, la suspensién con un contenido de hidréxido de sodio por debajo del limite de
disolucion del sistema, por ejemplo, una presuspension con un contenido de hidréxido de sodio de
aproximadamente el 2 % al 6 %, por ejemplo, aproximadamente el 3 % 0 el 4 % en peso, se puede enfriar
cerca del punto de congelacion de la mezcla sin iniciar la disolucién del carbamato de celulosa. El
hidréxido de sodio o la combinacién de hidréxido de sodio y 6xido de zinc bajan el punto de congelacion
de su solucién acuosa. El carbamato de celulosa eleva el punto de congelaciéon de su solucién acuosa
alcalina, asi, el punto de congelacién es mayor que -6 grados Celsius si el contenido de carbamato de
celulosa en la presuspension es mayor que el 6 % en peso. Por ejemplo, una presuspensién con un
contenido de hidroxido de sodio del 3 % en peso y un contenido de carbamato de celulosa del 6 % en
peso se puede enfriar hasta -6 grados Celsius sin congelar la mezcla ni iniciar la disolucion del carbamato
de celulosa.
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En la segunda porcion de la solucién alcalina, el hidréxido de sodio o la combinacién de hidroxido de sodio
y 6xido de zinc baja el punto de congelacion de la fase acuosa, lo que permite preenfriar esta segunda
porcién de solucién alcalina a una temperatura de entre -30 y -20 grados Celsius. Ademas, esto permite
ajustar las concentraciones de elementos alcalinos (p. €j., hidréxido de sodio y/u 6xido de zinc) en la
presuspension, lo que tiene impacto en las propiedades de hinchamiento del derivado de celulosa, ademas
del punto de congelacion de la presuspension y el limite de solubilidad. La concentracion de élcali en la
presuspensién esta relacionada con la temperatura a la que se inicia la disolucion del derivado de celulosa.
Cuanto mayor sea la concentracién de alcali en la presuspension, mayor sera la temperatura al iniciarse
la disolucién del derivado de celulosa; de manera similar, cuanto menor sea la concentraciéon de éalcali en
la presuspension, menor sera la temperatura al iniciarse la disolucion. Esto permite optimizar el
hinchamiento del derivado de celulosa y la temperatura de alimentacion de la presuspension.

Preferiblemente, la presuspension y la segunda porcion de solucién alcalina se alimentan
simultdneamente en la zona de mezcla de la amasadora de operacién continua. La composicién quimica
de la presuspension determina la composicion quimica de la segunda porcién de la solucién alcalina. Un
objeto de la optimizacion de la temperatura y la concentracién de alcali de la presuspension es evitar que
se inicie la disolucion antes de la zona de mezcla del reactor de disolucién para evitar la contaminacion
del sistema de manipulaciéon de la presuspension por la solucion de carbamato de celulosa de alta
viscosidad.

La disolucion se realiza en condiciones de baja temperatura o en condiciones de superenfriamiento.

«Condiciones de baja temperatura» se refiere a temperaturas en el intervalo de 5 °C a -6.9 °C o superiores.
Asi, en una realizacion, la temperatura de la zona de mezcla se encuentra en el intervalo de 5 °C a -6.9
°C. En una realizacion particular, la temperatura de la zona de mezcla es de aproximadamente 0 °C. Las
temperaturas cercanas a 0 °C, como las del intervalo de 5 °C a -6.9 °C, son particularmente adecuadas
para carbamatos de celulosa formados a partir de pulpa quimica o pulpa para disolver preparada a partir
de fibras de madera o fibras no madereras, como la pulpa para disolver comercial a base de madera, la
pulpa para disolver a base de paja no maderera o la pulpa de tipo para disolver preparada a partir de
corrientes de desechos de papel y/o cartén reciclados.

«Condiciones de superenfriamiento» quiere decir temperaturas de -7 °C 0 menos, pero no menores que -20
°C. En otra realizacion, la temperatura de la zona de mezcla es de -7 °C 0 menos. Las temperaturas en la
zona de mezcla menores que -7 °C, habitualmente en el intervalo de -7 °C a -20 °C, son particularmente
adecuadas para los carbamatos de celulosa formados a partir de pulpa quimica o de tipo para disolver
que contiene fibras vegetales naturales, como cafiamo, yute o algodén, o se deriva de estas, o materiales
de partida a base de algodon ya sea en su forma virgen o a partir de materias primas recicladas, como
textiles reciclados.

En una realizacién preferida, la disolucion se realiza a una temperatura de cerca de -15 a cerca de -20 grados
Celsius.

Como se explicard en algunas realizaciones, la mezcla de fluido alcalino y carbamato de celulosa puede
enfriarse poniéndola en contacto con una superficie fria. Generalmente, se prefiere que dicho contacto consiga
enfriar la mezcla esencialmente a la temperatura de la superficie fria.

Asi, en una realizacion, el carbamato de celulosa se fabrica a partir de celulosa que tiene fibras madereras y/o
no madereras en forma de pulpa de tipo para disolver.

En una realizacién adicional, el carbamato de celulosa se fabrica a partir de celulosa que tiene fibras vegetales
naturales tales como algodon en forma de pulpa de tipo para disolver.

En otra realizacién, el carbamato de celulosa es una mezcla de carbamatos de celulosa fabricados a partir de
celulosa con fibras madereras y/o0 no madereras, como la paja, en forma de pulpa para disolver, y celulosa con
fioras vegetales naturales, como el algodén, en forma de pulpa de tipo para disolver. En esta realizacion, la
temperatura preferida en la zona de mezcla es de aproximadamente -7 °C 0 menores.

En una realizacién adicional, el material derivado de fibras de madera, tal como pulpa maderera para disolver,
y/o material derivado de fibras no madereras, tal como pulpa para disolver a base de paja, se disuelven a baja
temperatura y el material derivado de fibras de plantas naturales, tal como pulpa de tipo para disolver derivada
del algodén, se disuelve en condiciones de superenfriamiento y los liquidos de hilado de carbamato obtenidos
por separado se mezclan después del proceso de disolucion.

Los materiales antes mencionados, que pueden disolverse en condiciones de baja temperatura, también
pueden disolverse en condiciones de superenfriamiento.
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Se prefiere proporcionar carbamato de celulosa con un grado de sustitucion dentro de un intervalo
predeterminado, adecuado para su aplicacion en ciertas realizaciones. El grado de sustitucion (GS) del
polimero de carbamato de celulosa determina, al menos en parte, las condiciones fisicas y quimicas en que el
carbamato de celulosa se puede disolver en solucion alcalina acuosa. Esto también determina, al menos en
parte, la concentracion de la solucién en relacién con la parte celulésica que puede formarse del carbamato de
celulosa.

En una realizacion, el carbamato de celulosa proporcionado presenta un grado de sustitucién (GS) de 0.1
a 0.3, en particular, de aproximadamente 0.25 o menos. Tras la disolucion, el GS del carbamato de
celulosa disminuye ligeramente. El grado de sustitucion del carbamato de celulosa se determina mediante
la determinacién del contenido total de nitrogeno segun la norma SFS 5505:1988. El valor de 0.24 del
grado de sustitucién corresponde a un contenido total de nitrégeno del 2.0 % por fraccion absoluta seca
insoluble en agua del carbamato de celulosa.

Se prefiere proporcionar carbamato de celulosa con un grado de polimerizacién dentro de un intervalo
predeterminado, adecuado para su aplicacién en ciertas realizaciones. El grado de polimerizacion (GP)
del polimero de carbamato de celulosa determina, al menos parcialmente, la viscosidad de la solucién
acuosa del liquido de hilado de carbamato de celulosa recuperado. El grado de polimerizacién del polimero
de carbamato de celulosa puede determinarse mediante la determinacién de la viscosidad intrinseca
segun la norma ISO 5351.

En una realizacién, el carbamato de celulosa proporcionado tiene un grado de polimerizacion (GP) de
GP 200 a GP 400, en particular, aproximadamente GP 220 o mayor. El grado de polimerizacion GP 250
corresponde a una viscosidad intrinseca de 197 ml/g. La mezcla del liquido de hilado de carbamato de
celulosa (p. ej., mezcla de carbamato de celulosa, alcali, agua y posibles aditivos a base de surfactantes
como polietilenglicoles (PEG), polioxietilenglicoles de alquilamina o arilamina, etoxilatos de alcohol y
éteres de alcoholes grasos) contiene carbamato de celulosa. En una realizacién, la mezcla de carbamato
de celulosa contiene entre el 6 % y el 10 % en peso (en la mezcla de carbamato de celulosa y alcali
acuoso en la zona de mezcla o en el liquido de hilado de carbamato de celulosa recuperado del reactor
de disolucion). En otra realizacién, la mezcla de liquido de hilado de carbamato de celulosa contiene
entre el 6 % y el 8 % en peso de carbamato de celulosa, que es el contenido habitual de carbamato de
celulosa obtenido a baja temperatura o en condiciones de superenfriamiento. En otra realizacion, la
mezcla de liquido de hilado de carbamato de celulosa tiene un contenido de carbamato de celulosa del
8 % al 10 % en peso, que es el contenido de carbamato de celulosa preferido en condiciones de
superenfriamiento.

En una realizacion, la solucién alcalina acuosa, por ejemplo, liquido de hilado de carbamato de celulosa,
contiene del 5 % al 10 % de NaOH en peso. En otra realizacion, la solucion alcalina acuosa contiene del 6 %
al 8 % de NaOH en peso, por ejemplo, en la mezcla de carbamato de celulosa y alcali acuoso en la zona de
mezcla o en el liquido de hilado de carbamato de celulosa recuperado del reactor de disolucién. En una
realizacién particular, la solucion alcalina acuosa contiene del 5 % al 7 % de NaOH. Esta es la cantidad preferida
de NaOH en la solucién alcalina cuando se aplican condiciones de superenfriamiento.

En las realizaciones, la proporcion de carbamato de celulosa a NaOH puede ser importante para asegurar la
disolucion total del carbamato de celulosa. En una realizacién, la mezcla tiene una proporcion de carbamato
de celulosa a NaOH del 6 % al 10 % en peso a del 5 % al 10 % en peso. En una realizacién particular, la mezcla
tiene una proporcién de carbamato de celulosa a NaOH del 8 % al 10 % a del 5 % al 7 %, que es la proporcién
preferida en condiciones de superenfriamiento.

En las realizaciones, la tasa de reaccién real no depende del tiempo, sino de la temperatura. En
condiciones de baja temperatura o superenfriamiento, la masa total debe alcanzar una temperatura
objetivo. En una realizacién, la temperatura objetivo es la temperatura de salida de la zona de mezcla de
la amasadora de disolucion y depende de la composicion quimica (proporcion de carbamato de celulosa
a NaOH) y la base del material de partida (fibras madereras y no madereras, fibras vegetales naturales o
su mezcla). En otra realizacion, el tiempo de residencia en la zona de mezcla depende, al menos, de las
siguientes propiedades: propiedades mecanicas y estructura mecanica del reactor de tipo amasadora,
propiedades de intercambio térmico de las superficies en la zona de mezcla y enfriamiento, energia
térmica liberada en el sistema durante la mezcla, potencia de enfriamiento de un sistema de enfriamiento
externo, temperatura de alimentacion de la mezcla o temperatura de alimentacioén de la presuspension y
la solucién alcalina.

En una realizacion, el tiempo de residencia es de aproximadamente 1 minuto a 10 horas, por ejemplo, de 2
minutos a 2 horas, en particular, de 2 a 60 minutos o de 2 a 30 minutos.
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En una realizacién se inhibe la hidrélisis alcalina de los grupos carbamato, preferiblemente se previene durante
el proceso de disolucion.

En otra realizacién, el método comprende el paso adicional de adicién de 6xido de zinc a la mezcla. El
oxido de zinc puede afiadirse al carbamato de celulosa, a la solucién acuosa alcalina o a la mezcla de
carbamato de celulosa y solucién acuosa alcalina. Habitualmente, el 6xido de zinc se disuelve en una
solucion acuosa alcalina antes de su uso como lejia disolvente para el carbamato de celulosa
proporcionado. En una realizacién, la adicion de 6xido de zinc puede mejorar parcialmente la disolucion
y la filtrabilidad de las soluciones y prolongar parcialmente el tiempo de almacenamiento antes del inicio
de la gelificacién, también tiene impacto en la viscosidad de la solucién de carbamato de celulosa y en
el rendimiento de tenacidad de las fibras de carbamato de celulosa hilada en himedo obtenidas. En una
realizacién, la mezcla tiene un contenido de 6xido de zinc del 0.1 % al 1.5 % en peso de la mezcla. En una
realizacion, la mezcla se define, al menos en parte, por la proporcién de carbamato de celulosa a 6xido de zinc.
Asi, en una realizacién, el carbamato de celulosa tiene una proporcién de carbamato de celulosa a ZnO del 6
% al 10 % a del 0.1 % al 1.5 %, lo que significa entre 0.01 y 0.25 toneladas de ZnO por 1 tonelada de carbamato
de celulosa.

En una realizacion, se proporciona un método para disolver continuamente carbamato de celulosa en
una fase acuosa alcalina para formar una solucién, que comprende los pasos de proporcionar
carbamato de celulosa mediante carbamaciéon de material de partida de algodén; mezclar el carbamato
de celulosa con una solucion alcalina acuosa para formar una mezcla; producir una solucién del
carbamato de celulosa en la fase acuosa alcalina; y recuperar la fase acuosa que contiene carbamato
de celulosa, en donde el paso de producciéon de la solucién se realiza conduciendo la mezcla a través
de una zona de mezcla de un reactor de disolucion de tipo amasadora de operacién continua a una
velocidad de mezcla de 1 rad/s a 52 rad/s (10 rpm a 500 rpm) a una temperatura de -7 °C o menos.

En una realizacién, se proporciona un método adicional para disolver continuamente carbamato de
celulosa en una fase acuosa alcalina para formar una solucién, que comprende los pasos de
proporcionar carbamato de celulosa; mezclar el carbamato de celulosa con una solucién alcalina acuosa
para formar una mezcla; producir una solucién del carbamato de celulosa en la fase acuosa alcalina; y
recuperar la fase acuosa que contiene carbamato de celulosa, en donde el paso de produccion de la
solucién se realiza conduciendo la mezcla a través de una zona de mezcla de un reactor de disolucién
de tipo amasadora de operacion continua a una velocidad de mezcla de 1 rad/s a 52 rad/s (10 rpm a
500 rpm) a una temperatura de 10 °C o menos, el carbamato de celulosa se mezcla primero con una
primera porcion de la solucién alcalina para producir una presuspensién, y la presuspension asi
obtenida se alimenta a la zona de mezcla, y en donde una segunda porcion de la solucién alcalina se
alimenta por separado a la zona de mezcla, manteniéndose la presuspensién en la zona de mezcla a
una temperatura de -1 °C a -6 °C antes de que la segunda porcién se alimente a la zona de mezcla.

En una realizacion, la disolucion del carbamato de celulosa de la pulpa para disolver se consigue a
temperaturas mayores que las generalmente aplicables al carbamato de algodén (-15 °C a -20 °C).

En una realizacion, la presuspension se enfria a una temperatura de 0 a -6 grados Celsius, por ejemplo, de -1
a -6 grados Celsius, o de -2 a -6 grados Celsius. En una realizacién, la segunda porcién de la solucién alcalina
se enfria a una temperatura de -7 a -30 grados Celsius.

La disolucién a baja temperatura y/o en condiciones de superenfriamiento proporciona una solucién de
carbamato de celulosa con una calidad adecuada para los procesos de hilatura. El carbamato de celulosa
puede disolverse en una alta consistencia de celulosa para obtener un liquido de hilatura de carbamato de
celulosa con una viscosidad menor que la esperada matematica y experimentalmente al disolverla con un
método convencional. Habitualmente, la viscosidad del liquido de hilado de carbamato de celulosa con un
contenido de carbamato de celulosa (GP de 250 y GS del 0.2 %) del 8.5 %, un contenido de NaOH del 6.5
% y un contenido de ZnO del 1.3 %, recuperado tras la disolucion y el templado posterior a +20 °C mediante
el método convencional es mayor que 15 Pas. El liquido de hilatura de carbamato de celulosa técnicamente
adecuado preferiblemente tiene una viscosidad menor que 15 Pas. La viscosidad del liquido de hilatura de
carbamato de celulosa, segun las realizaciones, es preferiblemente <15 Pas. La viscosidad del liquido de
hilatura de carbamato de celulosa se mide mediante el método de viscosidad de caida de bola a 20 °C.
Adicionalmente, el presente método proporciona un liquido de hilatura de celulosa estable durante largos
periodos, incluso a temperatura ambiente.

Habitualmente, la temperatura de la mezcla se mantiene a la temperatura objetivo durante 1 minuto a 30
minutos, por ejemplo, 3 a 15 minutos.

A continuacion, se ilustraran realizaciones mediante los siguientes ejemplos.
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Ejemplos

Los ejemplos relacionados con el proceso por lotes deben considerarse como ejemplos comparativos o de
referencia.

Ejemplo 1. Disolucion continua de carbamato de celulosa mediante un método de un solo paso en condiciones
de superenfriamiento a partir de carbamato de celulosa derivado del algodén reciclado

El polimero de carbamato de celulosa se proporcioné mediante un proceso de carbamacién realizado como se
describe en las Patentes Finlandesas n.°s 112869 y 112795, y en las Solicitudes de Patente Finlandesas n.%s
20175376 y 20195717 y la Solicitud de Patente Internacional PCT/FI12020/050560.

Se formé una mezcla de polimero de carbamato de celulosa y solucién alcalina acuosa como sigue: una
cantidad de carbamato de celulosa con el grado de polimerizacién (GP) de GP 250 (determinado como
viscosidad intrinseca segun 1SO 5351) correspondiente a 850 g de sustancia seca absoluta con un grado
de sustitucion (GS) de 0.22 (determinado como contenido total de nitrégeno segun SFS 5505:1988) con
9150 g de solucion alcalina acuosa que contenia 650 g de hidréxido de sodio, 110 g de 6xido de zinc y
8390 g de agua, y se agité durante 40 minutos a temperatura ambiente de aproximadamente 20 grados
Celsius en un homogeneizador a una velocidad de mezcla de 73 rad/s (700 rpm).

Se us6 un modelo de extrusora de dos tornillos Berstroff ZE 25x49.5 como reactor de disolucion de tipo
amasadora. Su zona de enfriamiento y mezcla constaba de 12 cilindros separados en serie. Las paredes
de cada cilindro se enfriaron a la temperatura deseada mediante un circuito refrigerante de etilenglicol
usando un sistema de enfriamiento externo. Para una operacién de disolucién continua, la zona de mezcla
se preenfrio a -20 °C. La extrusora de dos tornillos estaba equipada con un embudo y la mezcla de
polimero de carbamato de celulosa en solucién alcalina acuosa se alimenté a la zona de mezcla
preenfriada, conservando la temperatura mediante el sistema de enfriamiento externo. La tasa de
alimentacién se ajusté a un valor de 3.9 kg/h a 4.0 kg/h ajustando la velocidad de rotacién de los tornillos
a 1.7 rad/s (16 rpm), con un par del 50 % al 53 % y un consumo de potencia del motor de 415 W.

La mezcla de polimero de carbamato de celulosa en solucién alcalina acuosa se alimenté continuamente
al sistema durante 140 min y se recuper6 la solucion de carbonato de celulosa en solucién acuosa alcalina
a unatasade 3.9 kg/h a 4.0 kg/h. El tiempo de residencia de la mezcla en la zona de mezcla fue de 6 min
+ 0.5 min. La temperatura de la solucién recuperada se situé entre -15.3 °C y -17.5 °C a la salida de la
zona de mezcla de la extrusora. La solucién recuperada se templd inmediatamente a la temperatura de
+10 °C.

Se tomé una muestra de la solucién recuperada de carbamato de celulosa y se caracterizé con los siguientes
resultados: el contenido de carbamato de celulosa en la solucion de carbamato de celulosa recuperada fue del
8.5 %, el contenido de hidréxido de sodio fue del 6.5 %, el contenido de 6xido de zinc fue del 1.1 %, la viscosidad
de caida de bola medida a +20 grados Celsius fue de 8.7 Pas y el indice de filtrabilidad (Kg) fue de 0.30 medido
a +20 grados Celsius.

Para la hilatura en himedo de fibra de carbamato de celulosa, la segunda parte de la solucién de
carbamato, correspondiente a la composicion caracterizada, se filir6 a través de un medio filtrante de
10 um y se desairedé a +10 °C durante 12 horas. La hilatura en humedo del liquido de hilado de
carbamato de celulosa filtrado y desaireado se realizé usando un bafio de hilado optimizado para el
proceso de carbamato de celulosa que contenia, por ejemplo, sulfato de sodio y acido sulfurico libre.
La tension de estiramiento godet aplicada en el muestreo de fibra fue del 68 % al 71 % con las
condiciones de estiramiento en bafio caliente. El titulo de filamento obtenido fue de 1.3 dtex. La tenacidad
a la rotura de la fibra, medida en las muestras de filamento, fue >20 cN/tex (SFS-EN 1SO 5079).

Ejemplo 2. Disolucién continua de carbamato de celulosa mediante un método de dos pasos en condiciones
de superenfriamiento a partir de carbamato de celulosa derivado del algodén reciclado

El polimero de carbamato de celulosa se proporcioné mediante un proceso de carbamacion realizado como se
describe en las Patentes Finlandesas n.°s 112869, 112795, y en las Solicitudes de Patente Finlandesas n.%®
20175376 y 20195717 y en la Solicitud de Patente Internacional PCT/FI2020/050560.

La presuspension, es decir, la mezcla de polimero de carbamato de celulosa y solucion alcalina acuosa
se formd como sigue: una cantidad de carbamato de celulosa con el grado de polimerizacion (GP) de GP
333 (determinado como una viscosidad intrinseca segin ISO 5351) correspondiente a 3840 g de sustancia
seca absoluta con un grado de sustitucién (GS) de 0.24 (determinado como un contenido total de nitrégeno
segun SFS 5505:1988) se mezclé con la primera porcién de 46 076 g de solucion alcalina acuosa que
contenia 1497 g de hidréxido de sodio, 508 g de 6xido de zinc y 44 071 g de agua en un homogeneizador
durante 30 minutos equipado con una camisa de enfriamiento. La presuspensién se enfrié y se templé a
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una temperatura de +0.6 grados Celsius y se dejé mezclar suavemente para evitar la separacién de fases.
El contenido de carbamato de celulosa en la presuspension fue del 7.7 % en peso, el de hidréxido de
sodio del 3.0 % en peso y el de 6xido de zinc del 1.0 % en peso. La segunda porcién de solucién alcalina
acuosa se prepard por separado y se enfrid a -16.3 °C. Esta soluciéon contenia 3620 g de hidroxido de
sodio, 324 g de 6xido de zinc y 10 141 g de agua, asi el contenido de hidréxido de sodio fue del 25.7 %
en peso y el de 6xido de zinc del 2.30 % en peso.

Un tipo de amasadora, modelo LIST Technology, con una camara de disolucién con camisa de
enfriamiento de 14 litros, dos ejes corrotativos con control de temperatura y un tornillo de descarga que
permite la operacion en modo continuo sirvi6 como reactor de disolucién de tipo amasadora. El
refrigerante de etilenglicol se enfrié a -10 °C mediante una maquina de enfriamiento externo y fluy6 a
través de la camisa del reactor de disolucién y sus ejes. El carbamato de celulosa, suspendido en la
primera y la segunda porcién de solucién alcalina acuosa, se alimenté de forma continua y por separado,
a tasas predeterminadas, a la zona de mezcla y enfriamiento del reactor de disolucién usando dos
camaras peristalticas separadas. La tasa de alimentacion de la presuspension se fijo en 22.62 kg/h y de la
segunda porcién en 6.39 kg/h.

La operacién en modo continuo incluyd los siguientes pasos: primero, la amasadora se llen6 al nivel de
llenado deseado del 80 % durante el tiempo de residencia predeterminado de 25 minutos, a continuacion
se encendi6 el tornillo de descarga y se ajusto su velocidad para conservar el nivel de llenado. Se dejé
que la reaccién se estabilizara durante el periodo igual al tiempo de residencia con alimentacion y
descarga constantes, donde después se inicié la recogida de la solucién de carbamato de celulosa con
una tasa de 29.0 kg/h. La velocidad de los ejes de rotacién fue de 2 rad/s (20 rpm). La recogida fue
posible siempre que la alimentacion fuera estable. El cambio de uno o mas de los parametros durante el
proceso de disolucion continua requiere un periodo de estabilizacion igual al tiempo de residencia para
recoger un producto representativo. La temperatura de la solucion recuperada fue de -7.9 grados Celsius
a la salida de la zona de mezcla del reactor de disolucién.

Se tomé una muestra de la solucién recuperada de carbamato de celulosa y se caracterizé con los siguientes
resultados: el contenido de carbamato de celulosa en la solucién de carbamato de celulosa recuperada fue del
6.2 %, el contenido de hidréxido de sodio fue del 8.1 %, el contenido de 6xido de zinc fue del 1.3 %, la viscosidad
de caida de bola medida a +20 grados Celsius fue de 3.3 Pas y el indice de filtrabilidad (Kr) fue de 1.49 medido
a +20 grados Celsius.

Ejemplo 3. Disolucion de carbamato de celulosa en lotes mediante un método de dos pasos en condiciones de
baja temperatura a partir de la disolucion de carbamato de celulosa derivado de pulpa de madera (pino: abeto)

El polimero de carbamato de celulosa se proporcioné mediante un proceso de carbamacion realizado
como se describe en las Patentes Finlandesas n.°® 112869, 112795 y en la Solicitud de Patente
Internacional PCT/FI12020/050560.

Se formd una presuspension, es decir, una mezcla de polimero de carbamato de celulosa y solucion
alcalina acuosa como sigue: una cantidad de carbamato de celulosa con un grado de polimerizacion (GP)
de 270 (determinado como viscosidad intrinseca segun ISO 5351) correspondiente a 29.3 kg de sustancia
seca absoluta con un grado de sustitucion (GS) de 0.17 (determinado como contenido total de nitrégeno
segun SFS 5505:1988) se mezcld con la primera porcion de 310.2 kg de solucion alcalina acuosa que
contenia 10.3 kg de hidréxido de sodio, 1.92 kg de éxido de zinc y 300 kg de agua en un reactor tanque
de disolucién por lotes de 500 | equipado con una camisa de enfriamiento y unidades de mezcla de hélice,
configurado en dos etapas. Asi, la concentracién de hidroxido de sodio en la presuspension fue del 3.0 %
en peso, la concentracién de 6xido de zinc del 0.57 % en peso y el contenido de carbamato de celulosa
del 8.6 % en peso. El refrigerante de etilenglicol se enfrié a -9 °C mediante una maquina de enfriamiento
separada y se hizo fluir a través de la camisa del tanque del reactor de disolucién. La solucion alcalina
acuosa se preenfrié a -2.9 °C antes de mezclarla con el polimero de carbamato de celulosa en el tanque
del reactor de disolucion, la presuspensién obtenida se templ6 a una temperatura de entre -1 °C y -2 °C
mediante mezcla a aproximadamente 26 rad/s (250 rpm)} y se dejé mezclar suavemente para evitar la
separacion de fases.

Una segunda porcién de solucién alcalina acuosa se prepar6é por separado y se enfrié a -18 grados
Celsius. La cantidad total de la solucién de la segunda porcién fue de 108 kg que contenia 25.7 kg de
hidréxido de sodio, 3.9 kg de 6xido de zinc y 78.4 kg de agua, es decir, la concentracion de hidroxido de
sodio fue del 23.8 % en peso y la concentracion de 6xido de zinc fue del 3.64 % en peso. La segunda
porcién de solucién alcalina acuosa se afiadié al tanque del reactor de disolucién mezclando
continuamente con la presuspensién a una velocidad de mezcla de 39 rad/s (375 rpm). La temperatura de
la solucién obtenida de carbamato de celulosa en solucion alcalina acuosa fue de -4.5 grados Celsius al
comienzo de la mezcla de dos porciones juntas, la temperatura de la solucién se elevé a 0 grados Celsius
durante la mezcla prolongada. La solucién obtenida se recuper6 a la temperatura de 0 grados Celsius. La
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calidad objetivo de liquido de hilado de celulosa se obtuvo después de 15 minutos de la adicién de la
segunda porcién de solucién alcalina.

Se tomé una muestra de la solucién recuperada de carbamato de celulosa y se caracterizé con los siguientes
resultados: el contenido de carbamato de celulosa en la solucién de carbamato de celulosa recuperada fue del
6.5 %, el contenido de hidréxido de sodio fue del 8.0 %, el contenido de 6xido de zinc fue del 1.3 %, la viscosidad
de caida de bola medida a +20 grados Celsius fue de 2.5 Pas y el indice de filtrabilidad (Kgr) fue de 3.4 medido
a +20 grados Celsius.

Para la hilatura en hiumedo de fibra de carbamato de celulosa, la solucién de carbamato de celulosa
correspondiente a la composicién caracterizada se filtré6 posteriormente usando un proceso de filtracién
por contraflujo de dos etapas, usando un medio filtrante de 15 pm en la segunda etapa de filtracion. La
hilatura en himedo del liquido de hilado de carbamato de celulosa filtrado y desaireado se realiz6 usando
un bafio de hilado optimizado para el proceso de carbamato de celulosa que contenia, por ejemplo, sulfato
de sodio y acido sulfurico libre. La tensién de estiramiento godet aplicada en el muestreo de fibra fue del
72 % al 78 % en condiciones de estiramiento en bafio caliente. El titulo del filamento obtenido fue de 1.3 dtex.
La tenacidad a la rotura de la fibra, medida en las muestras de filamento, fue >20 cN/tex (SFS-EN ISO 5079).

Ejemplo 4. Disolucion de solucion de carbamato de celulosa en lotes mediante un método de dos pasos en
condiciones de temperatura superenfriada a partir de carbamato de celulosa derivado de algodén reciclado

El polimero de carbamato de celulosa se proporcioné mediante un proceso de carbamacion realizado como se
describe en las Patentes Finlandesas n.°® 112869, 112795, y en las Solicitudes de Patente Finlandesas n.%®
20175376 y 20195717 y en la Solicitud de Patente Internacional PCT/FI2020/050560.

La presuspensioén, es decir, la mezcla de polimero de carbamato de celulosa y solucién alcalina acuosa,
se formé como sigue: una cantidad de carbamato de celulosa con un grado de polimerizacién (GP) de 265
(determinado como viscosidad intrinseca segin 1SO 5351) correspondiente a 27 kg de sustancia seca
absoluta con un grado de sustitucion (GS) de 0.19 (determinado como contenido total de nitrégeno segln
SFS 5505:1988) se mezcld con la primera porcion de 285 kg de solucién alcalina acuosa que contenia
9.45 kg de hidroxido de sodio, 3.27 kg de 6xido de zinc y 276 kg de agua en un tanque de reactor de
disolucion de 500 | equipado con una camisa de enfriamiento y unidades de mezcla de hélice configuradas
en dos etapas. Asi, la concentracién de hidréxido de sodio en la presuspension fue del 3.0 % en peso, la
concentracion de 6xido de zinc fue del 1.0 % en peso y el contenido de carbamato de celulosa fue del 8.7
% en peso. El refrigerante de etilenglicol se enfrié a -9 °C mediante una maquina de enfriamiento separada
y se hizo fluir a través de la camisa del tanque del reactor de disolucién. La solucion alcalina acuosa se
preenfrié a -2.5 °C antes de mezclarla con el polimero de carbamato de celulosa en el tanque del reactor
de disolucién, la presuspensién obtenida se templ6 a aproximadamente -2 °C mediante agitacion pulsada
a 39 rad/s (375 rpm) durante 10 segundos, tras reposar sin mezclar tras periodos de 10 minutos de
enfriamiento.

Se prepar6 por separado una segunda porcion de solucion alcalina acuosa y se enfrié a -26.6 °C. La cantidad
total de la segunda porcién fue de 135 kg, que contenian 26.4 kg de hidroxido de sodio, 2.6 kg de 6xido de zinc
y 106 kg de agua, es decir, la concentracion de hidroxido de sodio fue del 19.7 % en peso y la concentracion
de 6xido de zinc fue del 1.9 % en peso. La segunda porcién de solucion alcalina acuosa se afiadié al tanque
del reactor de disolucién mediante mezcla continua con la presuspensién a una velocidad de mezcla de 39
rad/s (375 rpm). La solucién obtenida se recuper6 a una temperatura de -7.5 °C. La calidad de liquido de hilado
de celulosa objetivo se obtuvo 15 minutos después de la adicion de la segunda porcion de solucién alcalina.

Se tomé una muestra de la solucién recuperada de carbamato de celulosa y se caracterizé con los siguientes
resultados: el contenido de carbamato de celulosa en la solucion de carbamato de celulosa recuperada fue del
6.0 %, el contenido de hidréxido de sodio fue del 8.0 %, el contenido de 6xido de zinc fue del 1.3 %, la viscosidad
de caida de bola medida a +20 grados Celsius fue de 1.9 Pas y el indice de filtrabilidad (Kgr) fue de 2.3 medido
a +20 grados Celsius.

Para la hilatura en hiumedo de fibra de carbamato de celulosa, la solucién de carbamato de celulosa
correspondiente a la composicién caracterizada se filtré6 posteriormente usando un proceso de filtracién
por contraflujo de dos etapas, usando un medio filtrante de 15 pm en la segunda etapa de filtracion. La
hilatura en himedo del liquido de hilado de carbamato de celulosa filtrado y desaireado se realiz6 usando
un bafio de hilado optimizado para el proceso de carbamato de celulosa que contenia, por ejemplo, sulfato
de sodio y acido sulfurico libre. La tensién de estiramiento godet aplicada en el muestreo de fibra fue del
80 % al 88 % en condiciones de estiramiento en bafio caliente. El titulo de filamento obtenido fue de 1.3
dtex. La tenacidad de la fibra a la rotura medida a partir de las muestras de filamento fue >20 cN/tex (SFS-
EN 1SO 5079).
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Ejemplo 5. Impacto de la temperatura de disolucion y la concentracion de hidréxido de sodio en la
disolucién del carbamato de celulosa derivado del algodoén reciclado

La Figura 3 muestra el impacto de la temperatura de disolucién y la concentracién de hidréxido de sodio
en la disolucién del carbamato de celulosa derivado del algodén reciclado. La figura comprende 27
micrografias organizadas en una matriz de cuatro columnas y siete filas. La primera columna muestra
imagenes microscépicas de muestras a una temperatura de -10 °C, las tres siguientes muestran muestras
a-5°C, 0°Cy5 °C, respectivamente. Las filas estan organizadas de tal manera que las muestras de la
primera fila contienen el 3.92 % en peso de NaOH, y las seis filas siguientes, de arriba a abajo, contienen
el 4.81 %, el 5.66 %, el 6.48 %, el 7.27 %, el 8.04 % en peso y el 8.77 % en peso, respectivamente. Como
se puede observar, cuanto menor sea la temperatura de disolucién usada, menor sera el contenido de
hidréxido de sodio necesario para disolver el polimero de carbamato de celulosa en la solucién alcalina
acuosa. Como se puede observar ademas, las soluciones de carbamato de celulosa con un contenido de
hidréxido de sodio mayor o igual que el 8.04 % recuperadas a una temperatura menor o igual que -5
grados Celsius y mayor que -10 grados Celsius todavia contienen fragmentos a base de carbamato de
celulosa no disueltos.

Ejemplo 6. Estabilidad de la presuspensién en un proceso de disolucién de dos pasos

La Figura 4 muestra la estabilidad de la presuspension de un proceso de disolucién en dos etapas. La
figura comprende imagenes microscopicas de muestras de carbamato de celulosa a cuatro
temperaturas diferentes: -5 °C, -6 °C, -7 °C y -8 °C. El carbamato de celulosa se suspendidé en una
solucién alcalina acuosa con una composicién del 3 % en peso de hidréxido de sodio, el 1.0 % en peso
de o6xido de zinc y el 6 % en peso de carbamato de celulosa. Como se puede observar en las
micrografias de la Figura 4, la estructura fibrosa del carbamato de celulosa derivado del algodén
reciclado permanece sin disolver a temperaturas de hasta -6 °C; a temperaturas menores o iguales que
-7 °C, disolviendo el polimero de carbamato de celulosa se inicié ligeramente, y a temperaturas menores
que -8 °C, la presuspension se congelo.

Ejemplo 7. Estabilidad de la suspensién de polimero de carbamato de celulosa en solucién alcalina acuosa

La Figura 5 muestra la estabilidad de las suspensiones de polimero de carbamato de celulosa. Las
muestras se prepararon mediante un proceso de disolucién en un solo paso para el proceso de disolucién
hasta obtener la composicién quimica final. Para cada muestra, se obtuvieron curvas de flujo de
cizallamiento reométrico para una mezcla que contenia el 8.5 % en peso de carbamato de celulosa en
solucion acuosa con el 6.5 % en peso de hidroxido de sodio y el 1.1 % en peso de 6xido de zinc en funcién
de la temperatura (el flujo de cizallamiento se midi6é a +20, +15, +10, +5, 0 y -5 grados Celsius). Como se
puede observar, las viscosidades medidas tanto para el aumento (inc.) como para la disminucién (dec.)
de las tasas de cizallamiento permanecieron constantes a temperaturas mayores o iguales que +5 °C. A
una temperatura igual a 0 °C o inferior, la solucidon comenzé a resistir la mezcla y, simultaneamente, se
detect6 un aumento de la viscosidad.

Ejemplo 8. Imagenes microscopicas de soluciones de carbamato de celulosa

Las imagenes microscopicas de soluciones recuperadas de carbamato de celulosa, obtenidas mediante
contraste de fases, se muestran en las Figuras 6A a 6C. Las micrografias reflejaron los indices Kr medidos a
partir de la solucién de carbamato de celulosa recuperada, como se describe en los Ejemplos 1-4.

La Figura 4A representa una solucién de carbamato de celulosa con muy buena solubilidad del polimero
de carbamato de celulosa en solucién alcalina acuosa. La Figura 4B representa una solucién de carbamato
de celulosa con buena solubilidad del polimero de carbamato de celulosa en solucién alcalina acuosa. La
Figura 4C representa una solucion de carbamato de celulosa con deficiente solubilidad del polimero de
carbamato de celulosa en solucion alcalina acuosa.

El valor Kw y el indice Kr (Kr corresponde al valor Kw corregido por viscosidad) indican la filtrabilidad de las
soluciones de carbamato de celulosa. Cuanto menor sea el valor, menor sera la cantidad de particulas no
reactivas de tamafio de obstruccion del filtro (>10 um) presentes en la solucién de carbamato de celulosa
recuperada.

Una solucién de carbamato de celulosa recuperada como se describe en el ejemplo n.? 1 (disolucién continua
de carbamato de celulosa mediante un método de un solo paso en condiciones de superenfriamiento a partir
de carbamato de celulosa derivado de algodén reciclado) con un indice Kr medido de 0.30 corresponde a la
imagen de claridad visual que se muestra en la Figura 4A.
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La solucién de carbamato de celulosa recuperada como se describe en los ejemplos 2-4 fue como sigue:
ejemplo 2, disolucién continua de carbamato de celulosa mediante un método de dos pasos en condiciones de
superenfriamiento a partir de carbamato de celulosa derivado de algodén reciclado; ejemplo 3, disolucién de
carbamato de celulosa en lotes mediante un método de dos pasos en condiciones de baja temperatura a partir
de la disolucién de carbamato de celulosa derivado de pulpa de madera (pino: abeto); y ejemplo 4, disolucién
de solucién de carbamato de celulosa en lotes mediante un método de dos pasos en condiciones de
temperatura de superenfriamiento a partir de carbamato de celulosa derivado de algodon reciclado. Para estos
ejemplos, los indices Kr medidos fueron de 1.49 a 3.4 correspondientes a la imagen de claridad visual en la
Figura 4B.

Ejemplo 9. Disolucién continua de derivado de celulosa

El carbamato de celulosa (polvo), con GP de 245 y GS de 0.20, derivado de pulpa textil a base de algodon del
100 %, se us6 en los siguientes ensayos.

Formacion de suspension de CCA-zincato en una etapa

a) El polvo de CCA se suspendié en una solucién de zincato de sodio mediante un proceso de una etapa para
obtener una suspension con un contenido de CCA del 8.5 % en peso, un contenido de NaOH del 6.5 % en peso
y un contenido de ZnO del 1.3 % en peso: la suspensién de carbamato-zincato con una temperatura de +15
°C se enfri6 instantAneamente sobre una superficie metalica, la cual se preenfrié a -20 °C antes de aplicar
la suspension sobre la superficie metélica. El tiempo de contacto con la superficie metalica fue de 20 s,
durante los cuales la suspension alcanzé la temperatura de la superficie metéalica, antes de templar el
liguido de CCA formado a +15 °C para su analisis microscépico (como se observa en la Figura 7A, la
disolucion del CCA no se completd).

b) El polvo de CCA se suspendio en una solucién de zincato de sodio mediante un proceso de una etapa
para obtener una suspensién con un contenido de CCA del 8.5 % en peso, un contenido de NaOH del 6.5
% en peso y un contenido de ZnO del 1.3 % en peso. La suspension se preenfrié a -5.5 °C antes de su
aplicacion sobre la superficie del acero, que se preenfridé a -20 °C. El tiempo de contacto sobre la superficie
del acero fue de 20 s, durante los cuales la temperatura de la suspensiéon alcanzo la temperatura de la
superficie del acero, antes de templar el liquido de hilado de CCA formado a +15 °C para su andlisis
microscopico (como se observa en la Figura 7B, la disolucién del CCA fue mas completa que en el caso
de la suspensién inicial a +15 °C).

c) El polvo de CCA se suspendié en una solucién de zincato de sodio mediante un proceso de una etapa
para obtener una suspensién con un contenido de CCA del 8.5 % en peso, un contenido de NaOH del 6.5
% en peso y un contenido de ZnO del 1.3 % en peso: la suspension se preenfrié a una temperatura de -
5.5 grados Celsius antes de la aplicacion de la suspensién preenfriada sobre la superficie de acero, que
se preenfrié a una temperatura de -20 grados Celsius. El tiempo de contacto sobre la superficie fue de 20
s, tiempo durante el cual la temperatura de la suspensién alcanzé la temperatura de la superficie del
acero, y luego la mezcla enfriada se retir6 instantaneamente del contacto con la superficie y la temperatura
se conservo a -20 grados Celsius durante 5 min antes de templar el liquido de hilado de CCA formado a
+15 grados Celsius para analisis microscopico (como se ve en la imagen de la Figura 7C, la disolucién de
CCA fue incluso mas completa que en el caso del ensayo b con un tiempo de contacto de 20 s a -20
grados Celsius).

Formacion de suspension de CCA-zincato en dos etapas

Se prepar6 una presuspension con un contenido de CCA del 10.8 % en peso, un contenido de NaOH
del 3.5 % en peso y un contenido de ZnO del 1.2 % en peso y se preenfrié a -0.5 grados Celsius, se
afiadié una segunda porcién de solucion de zincato (preenfriada a +5 grados Celsius) mezclando para
obtener la composicién objetivo final (el 8.5 % en peso de CCA, el 6.5 % en peso de NaOH y el 1.3 %
en peso de ZnQ). La temperatura de la mezcla que comprende la composicion final objetivo fue de +1 °C
antes de su aplicacion sobre una superficie de acero, que se preenfrié a -20 °C. La imagen de la Figura
7D ilustra la tasa de disolucién en la mezcla antes del contacto con la superficie (como se observa en la
imagen, la disolucién ain no se habia completado).

La imagen de la Figura 7E ilustra la tasa de disolucion del liquido de hilado de CCA tras un tiempo de
contacto superficial de 20 s a una temperatura de -20 °C (como se observa en la imagen, la disolucién se
completé con mayor claridad en comparacién con el proceso de una sola etapa). Durante el tiempo de
contacto, la temperatura de la suspensién alcanzé la temperatura de la superficie del acero.

La imagen de la Figura 7F ilustra la tasa de disolucién del liquido de hilado de CCA después de un tiempo

de contacto con la superficie de 20 s a una temperatura de -20 grados Celsius y posterior reposo a -20
grados Celsius durante 5 min después del contacto con la superficie (como se ve en la Figura 1f, la claridad

14



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

65

ES 3027 861 T3

visual del liquido de hilado de CCA no aument6 significativamente al permanecer mas tiempo a -20 grados
Celsius durante 5 min).

Los ejemplos y las realizaciones proporcionados no limitan la invencion, que queda definida Unicamente por
las reivindicaciones.

Los verbos «comprender» e «incluir» se usan en este documento como limitaciones abiertas que no excluyen
ni exigen la existencia de rasgos no mencionados. Los rasgos mencionados en las reivindicaciones
dependientes son libremente combinables entre si, salvo que se indique explicitamente lo contrario. Asimismo,
debe entenderse que el uso de «un» 0 «una», esto es, en singular, a lo largo de este documento no excluye la
pluralidad.

En lo que sigue, se divulga algo maés.

En una realizacién, el método de disolucién continua de carbamato de celulosa en una fase acuosa alcalina
para formar una solucién comprende los pasos siguientes:

proporcionar carbamato de celulosa mediante carbamacion de material de partida de algodon;
mezclar el carbamato de celulosa con una solucion alcalina acuosa para formar una mezcla;
producir una solucién del carbamato de celulosa en la fase acuosa alcalina; y

recuperar la fase acuosa que contiene carbamato de celulosa.

En donde el paso de produccion de la solucién se realiza conduciendo la mezcla a través de una zona de
mezcla de un reactor de disolucién de tipo amasadora de operacién continua a una velocidad de mezcla de 1
rad/s a 52 rad/s (10 rpm a 500 rpm) a una temperatura de -7 °C 0 menos.

En una realizacion, el material de partida de algodén comprende algodén virgen, algodon reciclado, textiles
que contienen algodén o desechos textiles que contienen algodén o combinaciones de estos.

En una realizacion, el material de partida de algodén comprende hasta un 50 % en peso, preferiblemente un
40 % en peso o menos, de material celulésico que no es algodén, tal como material derivado de fibras de
madera, por ejemplo, como pulpa de madera para disolver, y/o material derivado de fibras no madereras, tal
como pulpa para disolver a base de paja.

En una realizacion, el paso de produccion de la solucién se realiza a una temperatura menor que -7 °C,
preferiblemente a -8 °C o0 menos.

En una realizacién, el carbamato de celulosa se mezcla con una primera porcién de la solucién alcalina
para producir una presuspension, y la presuspension asi obtenida se alimenta a la zona de mezcla y una
segunda porcién de la solucién alcalina se alimenta por separado a la zona de mezcla.

En una realizacion, la presuspension se enfria a una temperatura de 0 °C a -6 °C, por ejemplo, -1 °Ca -6 °C o
-2°C a-6°C.

En una realizacién, la segunda porcidn de la solucidn alcalina se enfria a una temperatura de -7 °C a -30 °C.

En una realizacién, la presuspension tiene una concentracion de alcali, tal como NaOH, del 2 % al 6 % en peso
y/o la segunda porcién tiene una concentracion de alcali, tal como NaOH, del 10 % al 30 % en peso.

En una realizacién, el carbamato de celulosa proporcionado tiene un grado de polimerizacién (GP) de
aproximadamente GP 200 o mayor, en particular, GP 250 a GP 400.

En una realizacién, la mezcla de carbamato de celulosa tiene un contenido de carbamato de celulosa del 6 %
al 10 % en peso, por ejemplo, un contenido de carbamato de celulosa del 6 % al 8 %, o un contenido de
carbamato de celulosa del 8 % al 10 %.

En una realizacién, la solucién alcalina acuosa contiene entre un 5 % y un 10 % de NaOH en peso, por ejemplo,
la solucion alcalina acuosa contiene entre un 7 % y un 10 % de NaOH, o la solucién alcalina acuosa contiene
entre un 5 % y un 7 % de NaOH.

En una realizacioén, la mezcla tiene una proporcién de carbamato de celulosa a NaOH del 6 % al 10 % en peso

adel 5 % al 10 % en peso, preferiblemente del 6 % al 8 % a del 7 % al 10 %, por ejemplo, en particular, cuando
se opera de manera continua, del 8 % al 10 % a del 5 % al 7 %.
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En una realizacién, el método de disoluciéon continua de carbamato de celulosa en una fase acuosa
alcalina para formar una solucién comprende los pasos siguientes:

proporcionar carbamato de celulosa;
mezclar el carbamato de celulosa con una solucion alcalina acuosa para formar una mezcla;
producir una solucién del carbamato de celulosa en la fase acuosa alcalina; y

recuperar la fase acuosa que contiene carbamato de celulosa;

en donde

el paso de produccion de la solucion se realiza conduciendo la mezcla a través de una zona de
mezcla de un reactor de disolucién de tipo amasadora de operacién continua a una velocidad
de mezcla de 1 rad/s a 52 rad/s (10 rpm a 500 rpm) a una temperatura de 10 °C o0 menos y

el carbamato de celulosa se mezcla primero con una primera porcion de la solucién alcalina para
producir una presuspension, y la presuspension asi obtenida se alimenta a la zona de mezcla,
y una segunda porcion de la solucién alcalina se alimenta por separado a la zona de mezcla,
manteniéndose la presuspension en la zona de mezcla a una temperatura de -1 °C a -6 °C antes
de que la segunda porcion se alimente a la zona de mezcla.

En una realizacion, la segunda porcion alimentada a la zona de mezcla tiene una temperatura de -7 °C a -30

°C.

En una realizacion, la presuspension tiene una concentracién de NaOH del 2 % al 6 % en peso de la
presuspension y/o la segunda porcién tiene una concentracion de NaOH del 10 % al 30 % en peso de la
segunda porcion.

En una realizacion, la mezcla tiene una proporcion de carbamato de celulosa a NaOH del 6 % al 10 % en peso
adel 5% al 10 % en peso, por ejemplo, del 6 % al 8 % a del 7 % al 10 %, por ejemplo, en particular, cuando
se opera de manera continua, del 8 % al 10 % a del 5 % al 7 %.

En una realizacién, la disolucién se realiza a una temperatura de aproximadamente -15 °C a aproximadamente

-20 °C.

Lista de sefiales de referencia

Numeros de referencia

10 Despulpadora

20 Tanque de almacenamiento

30 Bomba

40 Reactor de disolucién

100 Carbamato de celulosa

200 Solucién acuosa alcalina (total)

300 Mezcla de alcali/ carbamato de celulosa

330 Mezcla de solucion acuosa alcalina (cantidad total) /
carbamato de celulosa

400 Carbamato de celulosa en solucién acuosa alcalina

2000 Primera porcién de solucion alcalina acuosa
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2200 Segunda porcién de solucién alcalina acuosa

3000 Presuspension de carbamato de celulosa y solucién
alcalina acuosa

Aplicabilidad industrial

Al menos algunas realizaciones de la presente invencién encuentran aplicacion industrial en la
regeneracion de derivados de fibras celulésicas para su uso en particular en las industrias textiles y de
no tejidos o en las industrias de pulpa y papel.
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REIVINDICACIONES

1. Método de disolucion continua de carbamato de celulosa en una fase acuosa alcalina para formar una
solucién, que comprende los pasos siguientes:

—  proporcionar carbamato de celulosa;
— mezclar el carbamato de celulosa con una solucién alcalina acuosa para formar una mezcla;

— producir a partir de dicha mezcla una solucién de dicho carbamato de celulosa en una fase acuosa
alcalina; y

— recuperar la fase acuosa que contiene carbamato de celulosa.

en donde el paso de produccion de la solucién se realiza conduciendo la mezcla a través de una zona de
mezcla de un reactor de disolucién de tipo amasadora de operacién continua a una velocidad de mezcla de
1 rad/s a 52 rad/s (10 rpm a 500 rpm) a una temperatura de 10 grados Celsius 0 menos.

2. El método segun la reivindicacién 1, en donde la mezcla formada por el carbamato de celulosa en la solucion
acuosa alcalina se somete a mezcla en la zona de mezcla del reactor de disolucién de tipo amasadora a una
velocidad de mezclado por debajo de 26 rad/s (250 rpm), lo mas adecuadamente por debajo de 10 rad/s (100
rpm), preferiblemente por debajo de 5 rad/s (50 rpm).

3. El método segun cualquiera de las reivindicaciones precedentes, en donde la mezcla formada por el
carbamato de celulosa en la solucién acuosa alcalina se somete a enfriamiento en la zona de mezcla de un
reactor de disolucién de tipo amasadora.

4. El método segin cualquiera de las reivindicaciones precedentes, en donde el carbamato de celulosa se
mezcla primero con una primera porcién de la solucion alcalina, y la presuspensién asi obtenida se alimenta
en la zona de mezcla de una amasadora mezcladora de operacién continua, y una segunda porcion de la
solucién alcalina se alimenta en la zona de mezcla de una amasadora mezcladora de operacién continua, en
donde la presuspensién se mezcla preferiblemente con una segunda porcion de la solucién alcalina en un
homogeneizador antes de alimentar la mezcla asi obtenida en una amasadora.

5. El método segun la reivindicacién 4, en donde la presuspension se enfria a una temperatura de 0 a -6
grados Celsius, por ejemplo, de -1 a -6 grados Celsius, 0 de -2 a -6 grados Celsius, y la segunda porcién de
la solucién alcalina se enfria a una temperatura de -7 a -30 grados Celsius.

6. El método segun cualquiera de las reivindicaciones precedentes, en donde la temperatura de la mezcla en
la zona de mezcla es de aproximadamente 0 grados Celsius, o la temperatura de la mezcla en la zona de
mezcla es de -7 grados Celsius 0 menos, o la temperatura de la mezcla en la zona de mezcla es de
aproximadamente -15 a aproximadamente -20 grados Celsius.

7. El método segun cualquiera de las reivindicaciones precedentes, en donde el preenfriamiento se consigue
en una primera amasadora, con lo que se puede obtener una disolucion parcial, tras lo cual la mezcla se
transfiere a una segunda amasadora en donde el material se disuelve, habitualmente de forma completa o
esencialmente completa.

8. El método segln cualquiera de las reivindicaciones precedentes, en donde el carbamato de celulosa
se fabrica a partir de una pulpa para disolver derivada de fibras de celulosa distintas de las fibras
vegetales naturales, en donde el carbamato de celulosa proporcionado tiene preferiblemente un grado
de polimerizacién (GP) de aproximadamente GP 200 o mayor, en particular, de GP 220 a GP 400.

9. El método segun cualquiera de las reivindicaciones precedentes, en donde la mezcla de carbamato de
celulosa tiene un contenido de carbamato de celulosa de entre el 6 % y el 10 % en peso, por ejemplo, un
contenido de carbamato de celulosa de entre el 6 % y el 8 %, 0 un contenido de carbamato de celulosa
de entre el 8 % y el 10 %, y en donde la solucién alcalina acuosa contiene entre el 5 % y el 10 % de
NaOH en peso, por ejemplo, la solucién acuosa alcalina contiene entre el 7 % y el 10 % de NaOH, o la
solucion acuosa alcalina contiene entre el 5 % y el 7 % de NaOH.

10. El método segun cualquiera de las reivindicaciones precedentes, en donde la mezcla tiene una

proporcion de carbamato de celulosa a NaOH del 6 % al 10 % en peso a del 5 % al 10 % en peso, por
ejemplo,del 6 % al8 % adel 7 % al 10 %, 0 del 8 % al 10 % a del 5 % al 7 %.
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11. El método segun cualquiera de las reivindicaciones precedentes, en donde el tiempo de residencia de la
mezcla en la zona de mezcla de la amasadora mezcladora se adapta a la temperatura de la mezcla en dicha
zona, en particular, el tiempo de residencia es de aproximadamente 1 min a 10 horas, por ejemplo, de 2 min
a 2 horas, en particular, de 2 min a 60 min o de 4 min a 30 min.

12. El método segun cualquiera de las reivindicaciones precedentes, en donde la temperatura de la mezcla
se conserva a la temperatura objetivo durante 1 a 60 minutos, por ejemplo, durante 5 a 30 minutos.

13. El método segun cualquiera de las reivindicaciones precedentes, que comprende el paso adicional de
afiadir 6xido de zinc a la mezcla, en donde la mezcla de la solucién de carbamato de celulosa tiene
preferiblemente un contenido de 6xido de zinc del 0.1 % al 1.5 % en peso.

14. El método segun cualquiera de las reivindicaciones precedentes, en donde la mezcla de carbamato de
celulosa tiene una proporcién de carbamato de celulosa a ZnO del 6 % al 10 % a del 0.1 % al 1.5 %.

15. El método segun cualquiera de las reivindicaciones precedentes, en donde el carbamato de celulosa se
fabrica mediante un proceso que comprende los pasos siguientes:

—  proporcionar una pulpa;

— afadir a la pulpa una solucién acuosa de urea y opcionalmente peréxido de hidrégeno para
proporcionar una mezcla;

— trabajar mecanicamente la mezcla para proporcionar una composicién homogénea;

— calentar la composicion a una temperatura en el intervalo de 120 a 155 grados Celsius; habitualmente
135 grados Celsius con mezcla durante un periodo en el intervalo de 2 a 4 horas para producir
carbamato de celulosa;

— recuperar el carbamato de celulosa; y opcionalmente

— lavar el carbamato de celulosa con agua y secar en una secadora a una temperatura menor o igual

que 155 grados Celsius, preferiblemente 135 grados Celsius o menos, adecuadamente 133 grados
Celsius 0 menos.
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Viscosidad [Pa-s]

Tasa de cizaltamiento [1/3]

Fig. 5
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Fig. 6A
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