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l N T Ro D u e e I o N: 

Q UIERO indicar anle.r de en1pezar el pre.Yente e.rlu~ 
dio, que />ajo la deno1ninac!.Ón de AzuJre, me reJe­
riré a toda.r la.r fornza.r en que e.rle elemento inter­

viene ya .rea libre o conlhinado, en la.r reaccione.r Qulmi­
ca.r y Fl.rico-Qu l1nica.r que .re verifzcan en el proce.ro tn­
du.J!rial de elaboración de la .reda Vi.rco.ra. 

En la n1avor parle del citado proce.ro, enconiramo.r 
conzpue.Jfo.r del A:::.uJre, de !al 1nanera que la itnportancia 
de é.rlo.r e.r de/initiPa no .rólo por delerniinar en forma con­
.riderable la calidad del produclo final, sino porque de 
e!lo.r dependen. nzuclza.r de la.r propiedades de lo.r produc­
tos intermedio.r (-Yan.lalo y Vi.rcosa) . 

.i11e ocuparé en prinier lérmino del enipleo del CS2 co­
rno aqenle solubili:::.anie de la celulo,ra, de.rpués de la ma­
duración de la Vi.rco.ra; en donde la importancia del Azu­
Jre lleqa a un 1náximo pue.r e.r aquí donde se determina .ri, 
la Vi.rco.ra es adecuada para pa.rar a la.r máquinas de hi­
ladura, por tan/o .rerá aqu[ donde anzpliaré tni e.rludio. 

Po.Jleriormenle continuaré ira/ando sobre el papel 
que de.rempei'ía el elemento citado durante la.r operacione.r 
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de coaqulaci6n, a.rí corno el "efecto que produce J'LL preJ"en­
c'ia en la libra y ñnaltnenle loJ" proced imientoJ" de que J"e 
vale la induJ"fria para eliminarlo del producto terminado. 

La parle experinienfal de eJ"fe trabajo, eJ"lá inleqrada 
principalniente, por la preparaci6n de una .rerie de V iJ"co­
.ra.r que contienen diJ"linfaJ" pero definidaJ' cantidadeJ" de 
Azufre, con el prop6J"ifo de que .Fiendo éJ"ie el ánico factor 
variable, puedan obJ"en•arJ"e loJ' cambios proPocado.r. por 
e.ria variación. 

Creo conPenienle indicar que el CS2 • nialeria prima 
de primera iniportancia en el pre.rente eJ"ludio, así conio 
ioda.r Ía.F rnaferiaJ" prirna.r que intervienen en el proceJ"o 
que no.J" ocupa, deben tener un alto qrado de pureza, pue.J" 
irnpureza.F rnelálicaJ" actúan como catalizadore.J" haciendo 
'1ariar con.Fiderablemente la velocidad de laJ' reaccioneJ", 
no pudiéndoJ"e por tanto tener control alquno ni en el eJ"­
iudio ni en el proceJ"o. 
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Su irnportancia en la disolución 

S IENDO la celulosa una materia pruna insoluble en 
agua o en álcalis diluídos, fué necesario buscar el 

medio de disolverla en algún solvente del cual se pudie­
ra recuperar con ciertas ventajas sobre otros solventes 
conocidos. 

Es aquí en donde el CS2 desempeña un papel tan 
importante que permite al combinarse con el álcalicelu­
sa la formación de una sal doble del ácido ditiocarbóni­
co, conocida con el nombre de Xantato de Celulosa, el 
cual ya es soluble por decirlo así, pues en realidad el 
Xantato de Celulosa forma con agua o con álcalis di­
luídos soluciones coloidales, para dar un líquido de muy 
alta viscosidad gue recibe el nombre de Viscosa. 

El mecanismo de la reacción Química ha sido ex­
plicado mediante la analogía que existe entre la celulo~ 
sa y los alcoholes monovalentes: 

C2 Hs OH + NaOH + CS2 -> C2 H5 -O-CS2 Na + H2 O 

se supone primero la formación del alcohola to: 

reacción reversible por la marcada tendencia del alco­
hola to de sodio a hidrolizari;_e, pero si la reacción ante­
rior se hace en presencia de sulfuro de Carbono, el equi-
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librio se desplazará hacia la derecha. Reacciones se­
mejantes se obtienen con otras clases de alcoholes. La 
reacción con la celulosa sería: 

Lo anterior suponiendo que el compuesto I~ .. 1-0-Na 
sea el que se forma en la rnercerización. 

Estudios hechos en Rayos X, muestran diagramas 
diferentes para la celulosa antes y después de la merce­
rización, lo cual es evidencia de la formación de un 
compuesto Químico, aunque no se sabe con exactitud 
si el compuesto formado corresponde a la fórn1ula 
Rco1 - O-Na Ó R«1 - 0-NaOH, debido a la dificul­
tad que hay para determinar exactamente la cantidad 
de Hidróxido de Sodio que ha entrado en combinación 
con la celulosa. No es in-iportante para fines prácticos 
cuál de las dos fóri:nulas anteriores es la correcta, pues 
siempre se obtiene un Alcalicelulosa con un exceso de 
NaOH. 

En la reacción que da lugar al Xantato de Celulo­
sa usado en la industria, el grado de substitución de 
acuerdo con los análisis está en la relación de 1 : 2, una 
molécula de CS2 por dos residuos glucósicos, sin embar­
go se puede lograr, con-io con otros esteres de la celulo­
sa, mayor grado de substitución. 

Si la celulosa se disuelve en I-Iidróxido de tetraetil 
amonio, se logra al reaccionar con el CS2 el trixantato 
de celulosa y trietil amonio: 

( C6 l-17 02 ( OCS2 N (C2 Hs )4)3 ) .. + 3 n H2 O 
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que por oxidación con Iodo forn-ia un cornpuesto tri­
xantógeno: 

en el cual cada uno de los tres oxidrillos libres de la ce­
lulosa se ha combinado con una molécula de CS2 

La reacción de Xan togenación, es de na tu raleza 
coloidal, reacciona la celulosa hinchada en la merceri­
zación con el CS2 y rnien tras mayor sea el grado de 
este hinchamiento mayor es el rendimiento de la reac­
ción porque mayor es el nún-iero de ·oH que pueden ser 
sustituidos; la superficie de contacto es mayor. Aca­
bamos de ver en los párrafos anteriores el caso de la 
celulosa dispersa en Hidróxido de tetraetil amonio, ca­
so en el que todos los -OH libres están en disposición 
de reaccionar. 

Desde el punto de vista de preparar el alcalicelulo­
sa para la Xantogenación es de gran importancia la 
concentración de la Sosa usada en la rnercerización, es 
decir se debe usar la concentración óptima para el hin­
chamiento, teniendo en cuenta desde luego que no sean 
afectados por el uso de esta caneen tración otros fac­
tores. 

Para aclarar lo anterior diré que las experiencias 
demuestran que el hinchamiento máximo producido en 
la pulpa de madera se verifica usando Hidróxido de So­
dio en una concentración de 18%, pero debemos tener 
en cuenta que mientras mayor sea el hinchamiento ma­
yor dificultad mecánica tendremos en la prensada de la 
pulpa (prensada hecha para remover el exceso de Na OH); 
por otro lado de acuerdo con diferentes condiciones que 
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usa cada fábrica, la alcalinidad requerida para el alca­
licelulosa puede o no estar dada por la concentraci6n 
6ptima del liidr6xido de Sodio usado en la merceri­
zación. 

La Reacción de Xantogenación depende grande­
mente del tiempo de contacto así como el porciento de 
CS2 agregado (calculado sobre base celulosa); también 
influye la temperatura hasta cierto límite (40° - 50°C) 
a partir del cual el Xantato se descompone para libe­
rar CS2 • La base de lo anterior se funda en las expe­
riencias siguientes: 

Un exceso de CS2 fué agregado a una muestra de 
alcalicelulosa con-io la usada comunmente en la indus­
tria (15.5% de NaOH y 31.5% de celulosa) y fué deja­
do reaccionar por un tiempo determinado a una tem­
pera tura de 29.5° C. 

En muestras tomadas cada diez minutos durante 
300 minutos y después con intervalos mayores para ser 
analizadas, en CS2 y celulosa, el primero por el método 
gravimétrico (oxidación para trasformar azufre en sul­
fatos y precipitación con BaC12), se vió el aumento en 
el contenido de Azufre del alcalicelulosa a medida que 
aumentaba el tiempo de contacto. !--lechas las pruebas 
anteriores a diferentes temperaturas, se vió también 
que con el aumento de temperatura la reacción era más 
rápida, esto se ni.uestra en la gráfica siguiente, en don­
de la relación azufre/celulosa es el cociente azufre/ 
celulosa, siendo S la cantidad de gramos de Azufre y 
y el denominador el peso molecular del resto glucósido. 
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La muestra con 105 minutos de tiempo que es el 
que normalmente se emplea en la industria arroja se­
gún la gráfica a 25 grados un cociente Azufre/celulosa 
de 0.243 y a 29.5 grados Centigrado un cociente de 
0.268; o sea que a 27°C, si el cociente Azufre/Celulosa 
fuera el promedio como lo es la temperatura, sería 0.255 
que está muy cercano a la relación 1: 2. Una molécula 
de CS2 por dos residuos glucósidos que previene la 
teoría. 

Los radicales -CSS no se sustituyen en determina­
do lugar de la molécula glucosa, según unos a to res el 
radical mencionado se substituye en el átomo de car­
b6n no. 2, según otros en el n..;. 6 y hay quienes afir­
man que lo hace indistintamente. 

La relación 2: 1 (dos moléculas de residuo gluc6si­
do por una molécula de NaOH) que arrojan los análi­
sis de alcalicelulosa está de acuerdo con la teoría en es­
te caso acerca de que la celulosa cristalizada y amorfa 
están en la celulosa en la relaci6n 1: 1 y solamente reac-
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c1onan los -OH de la parte amorfa para dar también un 
con1puesto con el CS 2 gue está en la relación 1: 2. 

Concluvendo, solo la mitad de la cantidad de ce­
lulosa se co~bina. con el Suliuro de Carbono para for­
mar el Xantato ele Celulosa en la reacción gue tiene lu­
gar en los procesos industriales y si todo el Xantato 
(mezcla de Celulosa Xantogenada y sin Xantogenar) es 
soluble, es por la acción peptizante que las moléculas 
de Xantato ejercen sobre las moléculas de celulosa que 
no reaccionaron con el NaOI-I ni con el CS2 • Según lo 
expuesto, la fórmula para un Xantato de Celulosa sería: 

( C,, H10 O,) .. ( C,, H; 02 (OH). (0-S-SSNah-x) m 

donde (C 6 I-IIO O,) .. es la parte cristalizada de la celulosa 
que no reacciona y la expresión entre paréntesis gran­
des muestra la parte amorfa de la celulosa, probable­
mente colocada en la molécula de tal manera que rodea 
a la parte cristalizada. 

No se ha aceptado gue en la Xantogenación se 
forme entre la celulosa y el CS2 un compuesto químico, 
segón afirn1an algunos autore.:, sino que el CS2 en esta 
do gaseoso queda absorbido por el Alcalicelulosa y la 
reacción química de formación de Xantato de celulosa 
tiene lugar en la disolución del mismo y la explicación 
que se da a este hecho es que los diagramas obtenidos 
por los rayos X son iguales para alcalicelulosa tratada 
con CS2 y para alcalicelulosa no tratada. 

Durante la Xantogenación, se forman también una 
serie de reacciones secundarias, ;ya sea entr-e el NaOH 
y el CS2 o reacciones provocadas por el mismo Xanta­
to; así como reacciones con metales pesados que cons­
titu_ven las impurezas. 

14 



Rcc1-CSSNa + 2Na0tl---:. Nao. C02 S + NaSH + celulosn 

R.~1-CS2Na + NaSH -:. Nn2 CS3 +celulosa. 

3CS2 + 6 NaOH _,,Na:;! C03 + 2 Nn2 CS3 + JH2 O 

NM CS3 + 6 NaOH -> Nu2 C03 + 3 Na~ S + H2 O 

Rccl -o- CSSNu + R - X-> Rcc1 - o - CSSR + NuX 

substancias que dan el color naranJa que presenta el 
Xantato industrial, pues el Xantato de celulosa puro 
es blanco. 

Entre otros factores que afectan la Xatogenación, 
son de n~encionarse, en primer lugar, la concentraci6n 
de Na OH usado en la mercerización, el cual debe tener 
una concentración tal que se forme un con1puesto que 
vaya a reaccionar con el CS2 ; pues se ha encontrado 
cuando la concentración de I-Iidróxido de Sodio está 
abajo de ciertos límites (16-20%) que el alcalicelulosa 
resultante es incapaz de reacción con el CS2 ; dando lu­
gar a un compuesto que al tratar de disolver para for­
mar la Viscosa, presenta n1uchas partes sin disolver. 

En realidad para la reacción química, no se requie­
re una concentración de I-Iidróxido de sodio muy eleva­
da (16-20%) y la razón de su uso es 1neramente física, 
pues aderuás del hinchamiento que produce en la celu­
losa ya mencionado y de que da al alcalicelulosa la al­
calinidad requerida para la mejor conveniencia de to­
dos los diferentes procesos; facilita la dispersión del 
;u.rente Xantogenante en la estructura fibrosa de la ce­
l~losa. 

Es muy importante también un buen desmenuza­
do de alcalicelulosa, pues un desmenuzado imperfecto 
impide un buen contacto entre el alcalicelulosa y el Sul-
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furo de Carbono, por no poder penetrar éste en las par­
tes interiores de las partículas de alcalicelulosa. 

Influye también, en la Xantogenaci6n la madura­
ci6n del alcalicelulosa, pues durante este tiempo, las ca­
denas de alcalicelulosa son acortadas por ocurrir una 
depolim erizaci6n. 

Este acortamiento es debido a la debilitaci6n de 
las uniones glucosídicas debido a la introducci6n del 
Oxígeno del aire, al verificarse la ruptura quedan n1ás 
grupos -O:f-1 en disponibilidad de reaccionar. 
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Su influencia en la maduración. 

E L Xantato de celulosa del que,he hablado, se disuel­
ve en solución de Hidróxido de sodio (3-4%) para 

obtener la Viscosa, que es un emulsoide, en donde la 
fase di~persa es el Xantato de Celulosa; y como tal pre­
senta las características del estado coloidal. 

La Viscosa recién disuelta es muy inestable y rela­
tivamente difícil de coagular, de modo que es necesario 
dejarla madurar bajo ciertas condiciones con objeto 
de tenerla en las condiciones óptimas para hilarse. Es­
tas condiciones óptimas son variables de acuerdo con 
las cal:'acterísticas de cada fábrica, dependiendo princi­
palmente de la clase de materias primas usadas, compo­
sición de la Viscosa y fines del proceso y el tiempo de 
maduración que generaln1ente se sigue en la industria 
varía entre 24 y 72 horas a una temperatura que varía 
entre 17 y 22º C. 

La ·maduración in-iplica una serie de cambios Quími­
cos y Coloidales que dan por resultado una Viscosa más 
fácil de coagular que la recién preparada; maduración 
que, por la inestabilidad de la Viscosa tiende a seguir 
adelante, no puede seguir indefinidamente pues se llega­
ría a la coagulación espontánea de la Viscosa. 

Entre los cambios químicos que sufre la Viscosa, el 
más importante es la descomposición espontánea del 
Xantato de Celulosa para liberar Sulfuro de Carbono y 
por consiguiente regenerar la celulosa. La descomposi-
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c1on con-io reacc1on hidrolítica que es (base fuerte y áci­
do débil) continua hasta alcanzar su equilibrio de acuer-­
do con: 

(~Yanlalo de .rodio .11 celulo.ra) (If20)_ = IC 
(Acido Xántico) (NaOH) (celulosa) 

en vista de que el ácido Xántico es inestable y se des­
compone para liberar CS2 , la reacción continua hasta la 
regeneración total de la celulosa, de acuerdo con: 

R .. 1 - O- CSSNa +l-h O -=-Rc.1 - O -CSSH + NaOH 

Rcc1 - O - CSSl-1 + l-h O _,. H-C-SSH - celulosa 

HO-C-SSH -» es::! + I-h o 

De acuerdo con lo expuesto podemos anotar que el 
CS2 que está combinado con la celulosa va disminuyen­
do gradualmente a n1edida que progresa la maduración, 
el CS2 total permanece prácticamente constante (se 
pierde lo que logra ser eliminado por el vacío al cual es 
sometida la Viscosa durante la maduración) y aumenta 
la cantidad de subproductos (principalmente tritiocar­
bonato de sodio) pues el es::! liberado reacciona con el 
NaOH libre para dar lugar a una serie de reacciones se­
cundarias como se expresa a continuación 

5 CS2 + 12 NaOH -> Nu::! S + Nu2 C03 + 3 Na2 CSs + 61-h O 

CS2 + Na2 S _,, Na'..! CSJ 

Na2 CS3 + 3 H2 O __ ,, Na2 COJ + 1-'h S 

Nu2 CS3 + 3 NaOH _,, 3 NuSH + Na2 CQ3 

CS2 + 2 NaSH -> N,12 CS3 + I-h S 

2Na2 S + 302 -> Na2 S03 

Es importante hacer notar que tenemos en el siste­
ma, CS2 libre y alcalicelulosa parcialmente Xantogena-
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da que reaccionan tan1bién entre sí para dar nuev.ns 
cantidades de Xanta to de Celulosa, lo que retarda la 
maduraci6n. Es obvio entonces que para retardar la 
maduración basta agregar nuevas cantidades de es, 
al sistema, aunque desde luego éste no es un procedi­
miento práctico. 

El I-Iidróxido de sodio. por el contrario, acelera la 
maduración pues reacciona con los grupos CS2 (para 
formar los subproductos) forzando la reacción de des­
composici<'n1 hacia la derecha. 

Conjuntamente a los can1bios químicos e íntin1a­
mentc relacionados con éstos, se desarrollan en la Vis­
cosa durante la maduración los carnbios coloidales. 

11no de los principales objetos de la maduración es 
obtener una viscosa con una Viscosidad óptini.a (de 
acuerdo con las condiciones de cada Fábrica) para hi­
larse, dependiendo la Viscosidad de un gran nún-.,ero de 
factores, siendo los principales la Te1nperatura y el ¡;ra­
do de polimerización de la celulosa en la Viscosa, grado 
de polimerización que está dete?1ninado por la calidad 
de la Pulpa de madera y el tiempo y la temperatura de 
envejecimiento que se le da al alcalicelulosa. 

Recién disuelto el"Xantato de Celulosa, la viscosi­
dad es muy alta y la caída inicial de la Viscosidad se 
ha explicado en la forma siguiente: En el ni.ezclado el 
Xantato se disuelve s6lo aparentemente necesitándose 
más tiempo para que el Xantato quede totalmente di­
suelto, éste tiempo es el que precede a la disolución, de 
tal ni.anera que la viscosidad baja a 1nedida que aumen­
ta el grado de dispersión del Xan ta to de celulosa. 

Otra razón que se ha dado para explicar la caída 
de la Viscosidad es que duran te el tiempo siguiente a 
la disolución, se verifica una deshidratación de las par­
tículas de celulosa, debido al NaOH; entonces aumenta 
el agua libre del sistema aumentando por tanto la mo­
vilidad de las partículas de celulosa. 
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Cuando la Viscosidad ha alcanzado un m1n1mo, 
empieza a subir debido a que el NaOI-I reacciona con el 
Sulfuro de Carbono, las partículas de celulosa se hidra­
tan nuevamente; la relaci6n azufre/celulosa se vuelve 
cada vez menor; la cantidad de celulosa regenerada co­
loidal dispersa se yuelve cadn vez mnyor; entonces el 
grado de dispersi6n de la celulosa en el sistema dismi­
nuye debido a la asociaci6n y agregac1on de las par­
tículas de la misma hasta que se observa la coagulaci6n 
total. 

1\lluy importante es también el cambio que presen­
ta la Viscosa en lo que respecta a sus propiedades de 
coagulaci6n. 

Con-io ha quedado asentado la Viscosa recién pre­
parada es difícil de coagular; a medida que progresa la. 
maduraci6n va siendo cada vez más fácil de coagular 
en virtud de la disminuci6n de la solubilidad de la fase 
dispersa y de la cantidad de sales formadas cada vez 
mayor, sales que como electrolitos que son coagulan la 
Viscosa por sí n1ismos. Siendo el -CSSN a, el factor so­
lubilizan te de la 1nolécula del Xantato, cada vez menor 
en virtud de la separación espotánca de estos grupos; 
va élumentando el n{1mero de moléculas de celulosa hi­
dratada insoluble hasta que n1erced a sus fuerzes de 
atracción se aproximan entre sí para formar un gel de 
n-ioléculas hidratadas de celuiosa. 

Durante la maduración de la Viscosa, el carácter 
hidroiílico de ésta disminuye y se vuelve cada rnás hi­
drofóbico, cambio que se manifiesta en que cuando el 
Xantato está recién disuelto no es descompuesto p·or 
ácidos débiles tales como el Acético, Fórmico, C02, etc.; 
a n1edida que la maduración avanza, se alcanza uh pun­
to en donde una solución de ácido acético coagula la 
Viscosa; necesitándose a medida que la maduración si­
gue avanzando cantidades menores de los ácidos cita­
dos para la coagulación. 
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Los alcoholes metílico v etílico coagulan también 
la Viscosa dándose como explicación la deshidratación. 

Las sales inorgánicas coagulan la Viscosa, debido 
a la deshidratación de la fase dispersa, con mayor faci­
lidad mientras mayor sea el tiempo de maduración. Es­
ta propidad se aprovecha para controlar la maduración, 
habiendo va1·ios métodos y reactivos para hacerlo; los 
más usuales son los sigui en tes: 

Indice de sal que da la concentración de una solu­
ción de Cloruro de sodio que es exactamente suficiente 
para coagular una porción pequefia y definida de Vis­
cosa que es dejada caer dentro de un recipiente que 
contenga dicha solución. 

Indice de I-Iottenroth o Indice de Cloruro de Amo­
nio, basado en el número de centímetros cúbicos de una 
solución de Cloruro de amonio al 10% que es necesario 
para coagular 20 gramos de Viscosa que se encuentran 
suspendidos en un volumen de 30 ce de agua. En este 
caso el Cloruro de amonio reacciona con el NaOH libre 
del sistema: 

NI-14 Cl + NaOH -> NaCl + NH., OH 

después, con el átomo de sodio que se encuentra unido 
a la molécula de Xan ta to: 

Rce1-0-CSSNa+NH.1 Cl-»NaCl -Rcei-0-CSSNH, 

obteniéndose el punto final en el momento en que la 
Viscosa está totalmente coagulada. El número de ce 
usados nos da directamente el Indice de maduración. 

El método de Hottenroth para determinar el In­
dice de maduración de la Viscosa es más exacto y está 
más ligado con la composición de la Viscosa que el an­
terior. 
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Siendo estos niétoclos n1edidas relativas de la ma­
duración existen, para cada Viscosa, curvas que relacio­
nan el Indice ele n1acluración va sea de sal o de Cloruro 
de An1onio con el grado ele n1°~1duración de la Viscosa y 
por consiguiente del Azufre con1hina<lo, pues con10 hc­
n1os clicho el grado de n1u<luraci{>n nos indica el conte­
nido de Azufre en la \ 7iscosa. Digo para cada Viscosa 
porgue el Indice varía con la con1posición de las dife­
ren íes \'iscosas, es decir los contenidos de celulosa ;y 
NaOJ-[ <liíercntes hacen Yariar el Indice. 

Con las curv;<s rnencion:idas se puede saber fiícil y 
r!ípidanientc el grado de n1aduraci{H1 c1~~ una Viscosa 
con sólo deterininar el lnclice, pues la determinación de 
.. Azufre cornbinado no es adecuada para an!tlisis de ru­
tina. I>ara las Viscosas que preparé y de las c¡ue me 
ocuparé en la parte experin1ental, la curYa que relacio­
na el lndice de maduración con el conteclido de azufre 
con1binado, fué construida de acuerdo con elatos expe­
rinicntales, es la curYa no. l que se encuentra <il final 
de este tré1bajo. 

J<:l control de la n1aduración es n-¡uy importante ya 
que si se quiere obtener una calidad unii'orn,e en el pro­
ducto, debe hilarse la Viscosa con el n1isr110 Indice y se 
sabe por esta detern1inación si la \Tiscosa estú o no en 
ese punto que hace que el hilo de artisela tenga mejo­
res propiedades en lo que respecte:. a I':longación, resis­
tencia, Facilidad y uniforinidad de teñido, etc., etc. 

La n1aduración en los procesos industriales se de­
tiene generalmente entre 1.15% y 1.30% de azufre 
combinado (llan1ado ta1nbién azufre de Xantato) va­
riando con los diferentes fines del proceso y correspon­
den a J ndices de I-Iottenroth entre 9 y 11 dependiendo 
de las diferentes Viscosas. 
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Experí.Tn.e:nlación. 

L A parte experimental de este trabajo consisti.6 como 
he explicado antes, en preparar una serie de Vis­

cosas con diferentes pero definidas cantidades de Azu­
fre; para apreciar la influencia de este ciernen to o de 
sus compuestos en la n1aduraci6n de la Viscosa. 

Es importantísin10 que todos los otros componen­
tes hayan estado en igual cantidad en todas las Visco­
sas, con objeto de que el camhio en propiedades se deba 
únicamente al cambio en el contenido de Azufre, pues 
las propiedades de la Viscosa están ínti1namcnte liga­
das con las concentraciones de sus diversos componentes 
así como las condiciones en que es llevada a cabo la 
preparaci6n y n1aduraci6n de la misma. 

La variaci6n en el porcentaje de celulosa en la Vis­
cosa de una variación notable en la Viscosidad v el 
tiempo de coagulaci6n; a n1edida que la celulosa - aú­
menta, la Viscosidad se vuelve cada vez mayor y el 
tiempo de coagulaci6n es más corto. 

La Viscosidad depende taro bién del grado de dis­
pers1on y por consiguiente del contenido de NaOH en 
la Viscosa. La Viscosidad de una soluci6n acuosa de 
Xan ta to es en igualdad de condiciones, considerable­
mente más alta que la solución ordinaria de Xantato 
de Celulosa en NaOH. 

. 
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En una Viscosa después de cierto tíe1npo de su pre­
paración, una reducción de Viscosidad es imposible: 
excepto por c_legrad¿1ción de ln celulosa, en cambio es no­
table la reclucci{n-i de una "Viscosidad cuando aurnenta 
el contenido de N a()l-·I en la Viscosa. Una ·viscosa que 
contenga entre 8 y<)')~, de NaOI-:I tiene una ·vi,-;cosida<l 
n-iínin1a y una est.ahiliJad n.1:'n.:i1na porque la cantidad 
de agua retenida por la celulosa es n1uy baja; supuesto 
que toda el [\gua se encuentra en la fase dispersa, debi­
do a que el NaC)Il l"aYnrece la deshidrataci<'.>11 de las 
partículas hidratadas ele Xantato de celulo~a y aumen­
ta la ni.ovilid~,d dc1 sÍ:-dcn•a. E.n la industria el porcen­
taje de NaOII en la Viscosa, Y:trÍa entre :">y 7t;'70 • 

. ,La lcmper:1tu,ra tiene un gran_ efecto en la 1nadu­
rac1on, y cuando esta aun1cnta se 1ncren1enta la Yeloci­
dad de la reacción de 1nacluración y ''iceyersa, pues la 
expulsión de los grupos -CSSN a- (ractor solubilizan­
te de la celulosa) de la rnol0cula <lcl Xantato de celulo­
sa es n"layor cuando aun1cnta la temperatura; y ya diji­
mos que la pérdida de estos grupos es lo que la n"ladu­
ración viene a ser. 

La "Viscosa puede 1nantenerse sin descomposición 
n1 coagulación durante Yarios días a 0°C; inisn"la que al 
ser calentada (50 - 60°C) se coagula rúpidamente. 

La prescencia de electrolitos tiene una iniluencia 
notable en la lV\aduraciún de la Viscosa, la cual es ace­
lerada y también hacen bajar la Viscosidad. l-lablo de 
electrolitos tales con-io el NaCl, Na2C03 , Na 2 CS 3 , etc., 
que existen en la Viscosa debido a su forn1ación por 
reacciones secundarias o por in1purezas como el caso 
NaCl; no pasan desapercibidos los efectos que tienen 
en la velocidad de maduración, los elementos n"letálicos 
que se encuentran en las materias primas impurificán­
dolas y que al llegar a forn"lar parte <le la Viscosa hacen 
que ésta n"ladure en un tiempo menor. Se ha encon­
trado sin en"lbargo que n-ietales con-io el Cu retardan la 
maduración. 
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Para hacer 1.:ls ·viscosas, se pnrtió sien-ipre de alca­
lricelulos.as que se encontraron en iguales condiciones en 
Jo que respecta a tie111po de I1li1duraci.'n1, te1npcratura 
·de inrncrsi<.'n-i. ic1P pcrat.ur.a :v tJc1npc_, <le <.lcsn1enu..zac.lo, 
tiernpo de cnvc.ieci1nientn, etc., pues son las condiciones 
-en que se fonna el alcalicelulosa (principalrnentc tie1n­
po de ern.·ciccin1icnto) lo que cletcrn1in.arú sobre todo la 
-viscosidad de la \' iscosa. 

J~s su111an1cntc notahle el efecto que tiene la vari.:i­
ción de cualquiera de los factores n1encionados, pues 
siendo el obieto de la n1¡¡duracié>n del Alcalicelulosa una 
depolirncrizaci.'ni. de la rnn!..'·cnla, que puede continuar 
indefiniclan1cnte para producir cada vez nn alc;:ilicelulo­
sa n1ús soluble en [.Jcalis .'-' que da una Viscosidad más 
baja; si L1 tc1nperatura aun1enta en cualquiera de las 
etapas ele su preparación o si el tie1npo calculado 
para obtener una '\Tiscosidad dctern1inada au1nenta 
o clisn1inuyc, se ohtcndrú sien1pre una '\riscosa con 
propiedades sobre todo Viscosidad, difcren tes y no 
podrá ser <tprcciado el can1bio debido a la variación del 
.A.zufre, que es el objeto del presente trabajo. 

Est!t den1nstr<ido que la degradación de la molécu­
la de la celulosa debida al Oxígeno del aire, tiene lugar 
principal1ncnte en la n1aduración o envejccirnicnto del 
.alcalicclulosa, alguna degradación ocurre al principio de 
la Xantogcración y prúctican1entc ninguna. en la disolu­
ción o maduración de la Viscosa. 

T~a explicación que se da a este fenómeno es que 
cuando la Xantogcnación se lleva a cabo, los subpro­
ductos formados reaccion<ln todos ellos con el Oxígeno 
sirviendo en este c11so de protectores de la celulosa. Pa­
ra la Viscosa se da la n1isn1a explicación adeni.ás de la 
presunción de que la consistencia rnisma de la Viscosa 
es un obstúculo al acceso del Oxígeno a la misma. 

Para la preparación de las Viscosas se partió de al­
calicclulosa obtenida de una pulpa de madera blanque-
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cida al sulfito, que fué sumergida en Na OH de 19%, 
prensada y desmenuzada. El tiempo de maduración al 
que estuvo sometida fué de 47 horas a una te1nperatu­
ra de 18° e y el análisis de ]a misma fué: 

Alcalinidad total como NaOI-I 

Celulosa 

15.70% 

32.20% 

En todas las alcalícelulosas usadas para preparar 
las diferentes Viscosas se obtuvieren resultados analí­
ticos de su compos1c1on, muy semejantes (15.69 a 
15.73% de NaOH y 32.17 a 32.24% de celulosa). Es­
tas pequeñas diferencias no causan variaciones aprecia­
bles en los mismos componentes en la Viscosa, resul­
tando asi Viscosas preparadas bajo las mismas condi­
ciones y con sus componentes en la misma proporción, 
con excepción del CS2 • 

Se indican a continuación los resultados analíticos 
obtenidos en las cinco viscosas que sirvieron para el 
desarrollo de la parte experimental del presente estudio: 

Viscosa n º· NaOH celulosa CS2 total 

% % % 
1 6.44 7.79 2.04 
2 6.44 7.80 2.41 
3 6.42 7.80 2.60 
4 6.40 7.82 3.01 
5 6.42 7.79 3.40 

En las gráficas obtenidas al experimentar con las 
presentes Viscosas se les denomina por su número para 
fácil enumeración. En la preparación de estas Visco­
sas se procuró tener siempre las mismas condiciones 
que a continuación enumero: 

Tiempo de Xantogenación 120 minutos 
Temperatura de Xantogenación 28-30 °C 
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Tiempo de disoluci6n 60 minutos 
Tempera tura de disoluci6n 16 °C 

para lo cual en todo lo que fué posible se Ilev6 a cabo 
la preparación, tratando de duplicar las condiciones de 
la Industria, para que los datos obtenidos experimen­
talmente en un Laboratorio corno los de este trabajo 
pueden ser aplicados en forma general siempre y cuan­
do la Viscosa reuna las condiciones de estas n-iismas 
Viscosas. 

Los cálculos mediante los cuales se encontró la 
cantidad de NaCS2 que debía ser agregado en la Xan­
togenación así corno la cantidad de NaOH que debía 
ser agregada en la disolución fueron los siguientes: 

Partirnos de la suposición de preparar Viscosas con 
la composición: 

NaOH 
celulosa 

CS2 

6.40 % 
7.80 
variable. 

De los análisis de alcalicelulosa, obtenemos que el 
contenido en celulosa de la misma es de 32.20%, de 
acuerdo con esto establecemos la proporción: 

7.80 
100 

32.20 
X ; = 412.8 g que son 

los gramos de Viscosa que obtendremos. 

Para que esta Viscosa 
6.40% necesitamos tener en 
NaOH siguiente: 

6.40 
-roo= 

X 
412.8 
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Como en los 107 gran1os de Xan{afo (pesados) ob­
tenidos al Xantogenar 100 grani.os de alcalicelulosa te­
nemos 15.60% gramos de NaOI-1 (alcalinidad del alca­
licelulosa obtenida por el ánalisis) resulta que la canti­
,ladad de N aOI-1 que debe agregarse es: 

26-42 - 15.60 = 10.82 g'. 

Estos 10.82 gramos deben estar disueltos en una 
cantidad de agua tal que dé el peso de Viscosa calcula­
do, es decir: 

412.8-107.0 = 305.S gramos de sol. de NaOH 
o sean 

305.8 
l03 -= 296.8 mI. de sol. de NaOH al 3.64% 

l.03 es la densidad del NaOH de 3.64%. 

El Sulfuro de Carbono -fué calculado sobre los 
412.8 gramos de Viscosa que obtendre1nos, variable de 
acuerdo con las cinco diferentes concentraciones que 
necesitamos para nuestro estudio ;y se estableci6 una 
proporción sencilla: 

412.8 

100 

X 
2.60 X= 10.7 g 

sobre la cantidad de Sulfuro de Carbono encontrado se 
calculó 25% de más, teniendo en cuenta los resultados 
prácticos acerca de que el rendimiento de la reacción 
de Xantogenación es de 75%, de tal manera que 
fueron l3.4g, los que fueron divididos entre la densi­
dad l.272 para obtener 10.5 ce que se agregaron. El 
cálculo anterior está referido a la Viscosa que quería­
mos obtener con 2.60% de CS2 total, para las otras cua­
tro concentraciones el cálculo fué semejan te obtenien­
do. siempre los resultados requeridos aunque no nos im-
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portal~a el obtener ligeras cJifcrencias sien-i.prc v cuando 
se supiera exactarnentc la concentración y -no fuera 
.mayor la diferencia de O. 10 del Yalor previsto. 

1Vler1c.iona~~~~ a C<.H1i..i1i.uacit')n los rn.éinclos analíticos e1n­
pleados par~• dci.er111i11ar la co111¡h)sic:iún d..:., las ·viscosas, 
.así con'l.o los n1étoclos 1~ara cnnt.rol.:u:~ la rnadurnción, n1é­
todos que son usados CP. casi iodos \o-; l~aboratorios de 
control de las L'tbr;cas que producen 1-Jilo Viscosa y qnc 
bre'\tcrnenic ·consisten en: 

Alcalinidad de la Viscosa.-Pesar una cantidad 
de "\liscosa y suspenderla en ag-ua, es agregado un exceso 
<le solucjón ya\orac.Li de un úc;do v el exceso titnlado n1e­
-c:liante una solución ;i\c;i\ina ,.,.¡,~rada. E.! resultado es 
.exp1·esa<lo en alcalinid<id total co1no N a()I-L 

Celulosa en la "Viscosa.--Con.siste en coagular con 
·el n~ismo Laño úcido usado en las n1;Íquinas c.i"e I-Iiladu­
ra de la plan ta, una can ti dad pesada de Viscosa que se 
ha extendido sobre una placa ele -,;idrio en Íorn"1a ele pe­
lícula inu.v delgada. Despul·s de lavada y secada la pe­
lícula anterior es pesada y su peso relacionado con el 
peso de la \íiscosa para obtener el porciento de ce­
lulosa en la ''iscosa. 

Sulfuro de Carbono totaL-Es deterrninado Yodo­
métricarnentc de acuerclo con el método que a continua­
ción describo: 25 gra n1os de inuestra se diluyen l1asta 
250 ce con agua destilada en n"la traz aforado. De esta 
dilución se taina una alícuota de 10 ce que se vierten 
sobre 100 ce <le agua y 10 ce de solución de Zincato de 
Sodio al lOS-~, con tenidos en un n1a t.l"az de 500 ce; la mez­
cla resultante se hierYe por espacio de 30 n-i.inutos, se 
enfría, se añade un exceso de solución decin-i.ononnal de 
lodo acidulada con ácido sulfúrico frío y finalmente se 
titula el exceso de Iodo con solución cl~cirnonormal de 
Tiosulfato de Sodio. El No. de ce de solución de lodo 
usados multiplicados por el factor correspondiente nos 
da el porciento de CS2 en la Viscosa. 
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Sulfuro de Carbono de Xantato o combinado.-Pe­
sar 25 g1·arnos de 1nucstra y llevarlos a 250 1nl. como en 
el caso anterior. De esta dilución se íon-ia una alicuota 
de 100 n1l. gue se lleva a un volun1en de 500 n11. con 
soluci6n saturada y fría de Cloruro de sodio. El preci­
pitado ele Xanta to de Celulosa formado se ílltra y en el 
filtrado se detern1ina CS 2 total por el n-iisn-io método 
mencionado antes. 

El resultado obtenido en esta dete1·n1inación corres­
ponde al Sulfuro de Carbono de los subproductos que 
se originan, yn mencionados, y lfl diferencia entre 
el porciento de CS~ total y el porciento de CS2 subpro­
ductos nos da el A.zufre de Xantato expresado como 
es,. 

De lo ~interior se deduce que es necesario hacer s1-
multánean1ente una cletern-iinación de CS2 total para lo 
cual se aprovecha la pri1nera dilución a 250 ml. de la 
muestra. 

Viscosidad de la Viscosa.-La 1nedición de la Vis­
cosidad se hace ton-ianclo el tie1npo en segun.dos que re­
quiere una esfera de acero de un octa-,..o de pulgada ele 
diámetro y un peso de O. 1301 g para recorrer un espe­
sor de Viscosa de 20 centímetros. 

La \'iscosidad puede ser expresada en paises apli­
cando la fórmula 

2r2 (n D-01 
r-i= 

9V 

en donde n es la Viscosidad del medio, V es la veloci­
dad de asentamiento de la esfera, r el radio de la mis­
ma, D densidad del sólido, D, densidad de la Viscosa y 
g aceleración de la gravedad. 

l ndice de I-Iottenroth. Ya n1encionado en la pá­
gina 14 y gue :lué el seguido para las determinaciones 
de este trabajo. 
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Las gráficas siguientes son el resul taclo ele la parte 
experim.ental de n1i estudio. La gráfica número 2 
muestra las variaciones que sufre la maduración de la 
Viscosa cuando cambia la cantidad de Azufre. En ella 
puede observarse que los Indices de n1aduración de va­
lor más alto corresponden. a un.a hora <leterrninada, a 
las ''iscosas con n-.ayor pareen taje de Azufre; así mis­
mo se notar[t que la caída del Indice en el ticn-.po ini­
cial- es 1nayor a 1nedida quo:- auincnta el contenido de 
azufre en la "Viscosa. 

La gráfica no. 3 corresponde a los ca n-.bios de Vis­
cosiócld cxpcrin1entados por la Viscosa al variar la con­
centración de azufre. Todas las "Viscosas conteniendo 
cantidades diferentes de azufre se comportan. en forma 
semejante en el período inicial, pasado este período se 
va notando la influencia del Azufre en la "Viscosidad, 
siendo mús rúpicla la subida de la ni.isrn.a rnientras me­
nor es el con tenido de Azufre. 

Las determinaciones ele Viscosidad fueron efect.ua­
das a un.a te ni.pera t.ura ele 20° C. 
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Su eliTninación 

H abiendo alcanzado la Viscosa las condiciones de­
seadas para ser convertida en seda, el paso si­

guiente es la coagulación y regeneración de la celulosa 
que se hace de la siguiente manera: 

La Viscosa es forzada bajo presión a pasar a tra­
vés de una esprea provista de varios orificios de diáme­
tro muy pequeño a un baño en el cual se coagula la Visco­
sa y la celulosa se regenera merced a la acción ejercida 
por los componentes de dicho baño. En procesos in­
dustriales ordinarios este b::i.ño está constituído por: 

H2 SO 1 - 8 - 11 % 
Na2 S0,-16-22% 

ZnS0-1 - 1 -2 % 

El ácido sulfúrico tiene por objeto descomponer el 
Xan ta to sódico de celulosa poniendo en libertad algu­
nos compuestos del Azufre. Simultánea mente el sul­
fato de sodio regenera la celulosa. El sulfa t-o de zinc 
(sal formada por un catión divalenie) tiene un poder 
de regeneración mayor que el Sulfato de sodio, por lo 
tanto no solamente a:vuda a] sulfato de sodio en su pa­
pel regenerador sino que comunica al hilo ciertas carac­
terísticas como lustre, suavidad y ni.ejoramiento en sus 
propiedades de teñido. Algunos baños suelen contener 
glucosa, además de humen tan tes y otras adiciones. 

Las reacciones químicas principales que tienen lu­
gar durante la operación de Coagulación son: 
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2R-cei-- O-CSSNu+H2 SO.,-> 2 R.e1-0H-t-Na2 SO.i +CS2 
2 NaOH + H2 SO,-» Na2 SO,+ 2H, O 

Na2 CS, + H, S0.1 -> Na2 SO.,+ lb S + CS2 

Na2 CO, +I-h SO., Nn2 S0.1 + C02 + H:o O 
Na2 S + H, SO., 

Nn2 SO,+ lb S04 

S02 + 21-h S 

Na2 S01 + J-h S 
Na2 SO. + I-h O + S02 

2l-h0+3S 

Por medio de las ecuaciones anteriores nos explica­
n'los el menanismo por virtud del cual el azufre y los 
compuestos en que éste interviene impurifican el hilo. 
Entonces antes de usar el hilo para fines industriales es 
necesario purificarlo porque la presencia de tales impu­
rezas ejerce una influencia nociva sobre las propiedades 
del producto. El H 2 SO, por ejemplo destruye la fibra, 
las sales forman depósitos sobre el hilo y el Azufre que 
es la impureza más importante afecta grandemente el 
brillo de la seda así como su suavidad, aún en peque­
fias cantidades, impidiendo también un buen teñido de 
la fibra. 

Muy i1nportante y que conviene mencionar, son 
los gases que se han formado en las reaccione;; quími­
cas anteriores, los cuales invaden el medio ambiente 
haciéndolo en extremo perjudicial no solamente para la 
gente que ahí trab:ija sino para el mismo equipo in­
dustrial. 

Es por esto que las salas de Hiladura necesitan for­
zosamente de un eficiente sistema de aire acondiciona­
do cuya capacidad dependerá desde luego del número 
de máquin:is que tenga la sala, así como de la cantidad 
de gases que se formen; que será mayor o menor de 
acuerdo con el porcentaje de S que tenga la Viscosa, 
pues con excepción del C02 todos los gases formados 
son compuestos del azufre, (H2S, S02 , CS2) mismos que 
son perjudiciales para nuestros Órganos máxime cuan­
do se tiene que estar un tien'lpo prolongado al contacto 
con ellos. 
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La purificación del hilo se hace pr1 n1cro son1etien­
do el hilo a la vados con agua fría y caliente. Con es­
tos lavados se eliminan todas las i1npurezas solubles, se 
elin1ina tarnbién el CS 2 <Jlle se ha depositado en el hilo 
y varía de 7-10% bas.:ido en el peso de la celulosa que 
tiene la 11 bra ácida. 

Sigue el n1!is irnportan te ele los tratamientos <le pu­
rificación, n1ediante el cual es desulfurada la fibra. 

El azufre flnan1en te di vidiclo v adherido a la seda 
reacciona con la solucic'~n purilicanLte que es de Sulfuro 
de Sodio al 1% en sol. del'JaOI-I también al IS'ó calien­
te, de acuerdo con: 

Es importan tísin10 rnencionar algo que he indicado 
anteriorn1ente acerca de las i1npurezas n1et{dicas que 
se han depositndo en el hilo. Dichas i1npurezas metá­
licas llegan al producto final debido a impurezas en las 
materias pri1n.:1s e1npleadas o a ataques provocados en 
las superficies metiílicas del equipo ya sea por el NaOI-I 
o por el Acido sulfúrico; cuando la solución ele Na~S 
entra en contacto con las in1purezas mencionadas for­
n1a generaln1cnte sulfuros de color negro que n.o se eli­
minan en ninguna de las estaciones siguientes (nuetra­
lizado, lavado y aceitado) y hacen que el hilo salga de­
fectuoso con una gran depreciación. en su precio. 
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Con e lusiones. 

S FGUN los resultados obtenidos en este trabajo, se 
concluye lo siguierite: 

1.-Hay una relación entre el contenido de Azufre 
de una Viscosa y su velocidad de maduración, de acuer­
do con la cual el tiempo de coagulación de una Viscosa 
es menor mientras menor es el contenido de Azufre y 
recíprocamente. En general la Industria prefiere la 
Viscosa que alcanza su grado óptimo de 1naduración en 
el menos tiempo posible, siempre y cuando éste no sea 
muy corto e im.picla que el Indice óptimo de 10.5, que 
·corresponde a un contenido de CS2 combinado de 1.15 
a 1.30%, sea alcanzado en un tiempo razonable. El 
tiempo preferido por la Industria y que siguen casi to­
das las plantas de Viscosa es de 32 a 36 horas para lo 
cual la Viscosa más recornenda ble es la que tenga un 
CS2 total igual a 2.60<J'(,. 

2.-En el período inicial, que cotnprendc el tiempo 
de n1aduración, en casi todos los procesos, el con tenido 
de CS2 no tiene p1·ácticamentc iniluencia en la Viscosi­
dad y la ventaja que presenta un porcentaje elevado de 
CS2 es que perinite estar a la Viscosa en las lineas y 
tanques de aln1acenan1iento n:1[ts tiernpo sin coagular, lo 
que es muy deseable, desde este punto de vista, cuando 
se presenta alguna dificultad que haga retardar la ope­
ración de hiladura. 

3.-Un alto contenido de CS2 causa los siguientes 
trastornos: 
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Una mayoi· forn1ación d::! subproductos en la Xan­
togenación, disolución y regeneración, por tanto la can­
tidad de gases desprendidos durante la coagulación es 
mayor, lo cual implica un medio rnlis dañino para lasa­
lud de los trabajadores; lo que obliga a emplear un 
equipo más costoso para su eliminación; además los de­
pósitos del Azufre en el hilo son mayores, por lo que 
hay mayores dificultades para eliminarlos durante el 
desulfurado. Por otra parte el Azufre deposita do en el 
hilo ocasiona que la sena resulte sin brillo, quebradiza 
y su tinción se hace inás difícil formando tonos sucios y 
disparejos. 

4.-La resistencia del hilo se encontró máxima pa­
ra una Viscosa hilada con 2.60% de CS'.:! total teniendo 
como tiempo de n1aduración de 32 a 36 horas, la cual 
fué de l.80 gramos/deniei·. Para una Viscosa hilada 
entre 32 y 36 hs. de maduración con 3.00 % de CS2 to­
tal se encontró una resistencia de l.60 gramos/denier y 
para una Viscosa con 2.0% de CS2 total hilada en igua­
les condiciones gue las anteriores, la resistencia del hilo 
obtenido fué de l.20 gramos por dcnier. 
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