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Mermoria descriptiva que se acompefa 4 la Solicitud
de Patente de Invencidn por 20 ahos, & favor de C.F.
Boehringerr & SobnhneG. nm b. H., recidente
eén lMannhein-Waldhof (alemania), por TUIl PROCLDIMIENTO PARA
LA PREPARACION DE DRODUCTOS ARTITICIALES, CONO SEDA ARTI-
FICIAL,PILLS,LASAS PLASTICAS,CAPAS INTERLEDIAS PARA CHISTLL
DE SEENID.D,LACAS Y SIMILARES", presentada en el Liinisterio

de Agricultuaa, Industria y Comercio.

En la patente espeiiola To. 122.594,se La comproba-
do gue los diacetatos de celulosa & los acetatos de éste solu-
bles en acetona, usuales como material de partida para la pro-
duccibn de seda ertificicl y de otros productos ertificiales,

5 pueden sustituirse con ventaje por los llamados triacetatos
de celulosa & acetatos de éste solubles en cleroformo,cuando
éstos dltimos estdn libres de rectos de cataiizedor y otros
aditauensos que pueden vrovocar més tarde una descomposicidn
de los &steres; se la comprobedo que €sto juede lograrse es—

10 pecialmente realizmlo la acetilizacidn suprimiendo el dcido

sulfirico corio cutalizador,y conservendo le estructura fibro-
sa. Los productos artificiales prerarados de €stos acetatos

rrimarios poseen por 1o menos la nisre estabilidad que los ohe
tenidos de los llamados acetatos de celulosa solubles en ace-

15 tona y se distinguen de ellos en diversos respectos,como son

su nayor solides y resistencie, su menor sensibilidad &l ague,

or

su mejor poder aislador del calor y de la electricided y
otras propledades

Ahora bien,se lLa comprobado ¢ue sin perder les pre-
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ciosas propiedades de los productos ertificiales obtenidos de
§stos acetatos primerios preparados conservando especialuente
la estructura fibrosa y suprimiendo el &cido sulfirico,puede
lograrse una nojora wmds intense conveniente pers muclias aplica-
ciones,en especiual por lo yue respecta & la suavidad y blan-
dura, € la elasticidad y dilatabilidad de los ;roductos,cusndo
dichos acetatos primarios, antes de su eleboracibn en rroduc-
tos artificiales, se souweten &4 una actnacidn peguefa de medios
saponificadores. Igual tratamiento :.osterior se l.a comprobado
ser muy conveniente también con otros esterese y con esteres
mixtos de la celulose, 1o nismo yue con esteres,que contienen
tawbidn otros grupos, por ejeuplo, grupos de éteres.

Le saponificacién de los esteres puede realigzersc me-
diante combinaciones de reaccibn €cida y por tento, Tor ejem-
plo, mediante dcidos diluidos, pero bambién puede emylecrse
1fguilos de reaccidn alcalina, como jor ejemplo, amoniaco,
prefercentemente agregando alcohol. La saponificacién debe rea-
lizarse como se ha mencionalo en peyueiio grado, € sea, yue el
contunido dcildo de los esteres no se dele reducir en mds de
5 #% aproximadamente, por temte, por eiemplo, si se trate de una

acotilcelulosa con un contenido de dcido acético de 62,3 %

se debe reducir cusndo mds € 57,3 % préxiwamente; si se con-
tinuase la saponificacidn se¢ perderian las preciosas propie-
dades de los esteres primarios. Por otro lado en muchos cagos
basta y€ con reducir el contenido de dcido de los esteres aqe-
1flosicos en sélo 1% prdximameﬁte, para lograr un cumento

no despreciable de log Indices de elesticidad y dilstacidn de
los productos artificiales. Como demuestran log valores La—
llados experimentalﬁente y scéialados en los ejemplos, se Ob-
tienen segiin el presente procediniento jroductes artificieles
que reunen en si en gradc sorprendente las mrecioses pro-

piedades perseguidas por la industria,
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En contraposicidn & los métodos conociilos de con-
vertir los llamados triacetatos de celuloss {§ los acetatos de
la misma solubles en clorolormo en los llemados discetatos de
celulosa & acetatos de la misma solubles en acetona, no cons—
tituye el objeto del ulterior tratomiento descrito ni tempo-
co una con.icidn el _ue tensa lugur entonces alfuns alters—
racidn de la solubilidad de lcs esteres primerios. Aci éstos
estoeres primarios sometidos sdlo £ un ligerc unlterior trata-
miento con medios suponificadores se asemeiin en un todo en
sus vropledades de solubilidad & los.mismos rroductos rrimea-
rios de la esterificacidn. En especial los acetatos obtenidos
de legftimos triacetatos de celulosa no destrdidos,parcial-
mente saponificaldos y yue se diferecncien de e€llos por un ccn—
tenido de dcido acético inTerior cuendo més en 5 % no rtoseen
la solubilidad en acetons le.ueride en lo préctica de los ace-
tetos secundarios. $in embar;o como ceurre ol &jemplo, en
ciertos esteres nixtos yue de antemino poseer otras prorpieda-
les de golubilidud pueden converiirse en esteres golutles
en acetona los insolubles en elle.

El iresente rwocedimiecnto tiene yor tanto 101 Obje-
to la preparacibn de productos artificiales como seds arti-
ficial, filwus,mases pldsticas, cepes intermedias pars cris-
tales de seguridaed,lacas y eimileies & | arlir de acetilcelulo-

sa § de eéteres nixtos de és.a wue se hey.n obtenido sdélo ume.
diante una ligera saponificacidn de esteres de celulose ais-
ialos, especialmente de forma fibrosa gque estén libres de res—
tos de catalizador v aditementos gue pueden producir poste-
rioimente una descomposicidn de los esteres y se heyen pre-—
parado pr ferentemenfe supriniendo el uso de &cido sulfdrico.

Le csterificacidn de la celulosa se realiza pre-
ferentemente agregando sustancias, como acetato de ciclohie-

xanol, éster acético & tewmbién benzol § toluol 6 ligrdira y
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sinilores & mezcle de éstas susteancies, pera conserver la es-
tructura fibrosa del material de partida. FPero tambidén pueden
someterse & la saponificacidn parcial esteres primarios preci-
pitados gyue servirdn luego pare le’ preperacidn de¢ productos
artiiciales. Como catalizadores muy adecuados se consideren
¢l dcido perclérico y sus sales, el cloruro cincico § tanbién
otros cutuiizedores guae conducen ¢ ésteres priierios estables.
Se:un la c.ase de los productos artificleles dstoe se pueden
prepurar con § sin alicidn de wedios vellendecedores -6 gela—

tinisadores.,

1.) Un triacetato de¢ celulost ecn urn contenilo de
L s e &t 3 62 7 62.5 4 obt s 2 A £41i e s X S
dcilo acdtico de 62,3 -62,5 %,obtenide por acetlllzaCiOn GS
trayos do algoddn con deico pe.cidrico como catclizador con-

4 P Y .

servendo la estructurs Tivrose (vedse le patente esieiole

on
—~

122.594), se abandona & le helievatura del locel con une cen-
tided 15 veces nayor de dciflo clorhidrico tres vece: normel,
Desruds ds una sctuacidn de diesm y ocho horeg se obtiene

un acetaso do celulosa con ua conteni o de dcide acético de
60,8 % vréxinauente. Después de seperar por centrifugeacidén
se lava ¥y se¢ scea. Bl pro.ucto es clarvemente gsolulle en

una nescels de 9 voldiienss de cloxruro de uietileno y 1 voldi.en
de alcohol. DL punto de carbonizacidn se Lellae 1rdximemen—
te 4 250-2702, esto os, sblo o dete tenjereturve se presenta
una déuil coleracidn emarille.

De lg acetilcelulosa obteridc se rreparen en la for—
ma conocida films,selas artificieles, etcétera, ¢ne son rer—
fectanente estables vy yue por 10 gue tocc ¢ su resistencia
4 cu insensibilidad al agua v € su poder aislad.r no ce dife-

rencien pitfeticauenie de los productos artiricieles prepere-
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dos con acetatos primarios; su blandure y suavidad, su elas-
ticidad y dilatabilidad, experimentan sin embargo, un eumento
consideratle gracias al ligero tratamiento con wedios saponi-
ficadores. Los valorcs obtenidos experimentalmente del Indi-
ce de retara por flexidn, de dilatacidn y de desgarie de los
films son 160,132 y 98 respectivenente, cuenéo pare films co-
rrespondientes obtenidos del materiual de partide, esto es, del
triacetato de celulosa se touse como Lease Para los miswos indi-
ces el velor 100.

2.) Triacetato de celulossa de forme fibrosa con
un contenido de dcido acético de 62,3 - 62,5 % obtenido con
clorufo de cinc como cetalizador, se trate £ la temperatura
de 202 C con préximemente 15 veces su cantided de dcido ni-
trico l- 1 1/2 normel. Después de préximamente dieciseis ho-
ras el oonteﬁido de dcido acéiico del acetato se ha reducido
préxiriamente & 61 %. E1 productc separado por cenfrifugacién,
lavado y secado se elabora en Torma conocida en productos ar-
tificiales. Las propiedades mecénicas de los films vienen se-
fialadas por un fndice de flexidn de rotura de 160 y una dile~
tacidn de 120, en tanto gque el indice de desgarre no se afecta
précficamente por el ulterior tratamiento del acetato primario.

3.) Bl +triacetato de celulosa preparado con &cido
perclérico como catelizador Yy conservendo la estructura fibro-
sa con un contenido de decido acético de 62,5 %, se trata duran.
te 14 horas & la temperatura del local con préximemente 15 we-
ces su cantidad de una disolucidén el 8,6 % de amoniaco en al-
cohol de 70 %, descendiendo el contenido de dcido acético &
61,4 £ . E1 producto aislado,lavedo y secado se trabsaja por
ejemplo en la forma conocida de una mezcla de cloruro de meti-

leno y alcohol. Las propiedades del film de éste producto vie-
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nen representadas por un Incice de flexidén de rotura de 170,

ana dilatacidn de 142 ¥ wna recsistencia al desgarve de 100.
4,)Un acetato de celulosa de foruma fibrosa con un

conﬁenido de deido acético de 62,5 % se seponifica parcial~-
rente segdn el ejemplo 1 ¢ ol 2 con una actuccibén algo mds
large del deido, haste yue el contenido dn dcico acéiico
baje & 59,5 » £ 60 %. El misuo resultado puede lograrse cuan-
do se hace actuar sobre el scetato priwnerio, por e jemplo,
fcido perclérico normsl & acético & 60 %, cuys accién pue-
ds favorecerse elevendo la temperatura § sgregendo por ejem-
plo un poco de dcido percldérico. El producto de saponifica-
cién parcial con umos 59,7 % de dcido acético propercionsa
films cuyes propiedades pecfnicas-referidas como én todos
los ejemplos ol velor 100 pars el weteriel de pertide— vie-
nen expresadas por un fndice‘de Mexibén de rotura de 198,
una dilatacidn de 188 y un indice Qde desgarre de 95.

5.) Un roducko primario de esterificscidn de la
celulosa, de Jorua Tibrosa, y gue ademés de gcido acético
contiene tarlién dcido isovaleriénico con un contenido to-
tal de dcido de 61,8 % (celculado como dcido acético }, y aue
puede obtenerse pOr ejemplo segin la patente espefiola
126.622, se trata 4 202, y removiendc durante unis veinte ho-
ras con dcido nitrico prénimamente 1 % normel, bsjando
el contenido de Zeidc 4 57,8 % . Las propiedades mecdnicas
de los “ilus obtenidos del productio tratado, lavado y secCa-
do, viencn expresadas por un Indice de flexidén de rotura de

210, una dilatacién de 130 y una resistencia de 99.
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S¢ reivindica como nuevo y de propis invencidn.

1. Un procedimienio parae la preperacién de produc-
tos artiiciales, como seda artificial, i'ilms, masas pldsti-
cas, capas intermedias para cristales de seguridad, lacas y
sinilavec. 4 parbtir de esteres de colulosa simples § mixtos
con § sin adicidn de medios gelatinizadores & reblendecedores,
caracteriszado por el empleo de esteres de celulose como se
los obtiene cuando productos primarios de esterificacidn
de la ceiulosa, ailslados y en esvecisl de Toime fibiosa li-
bres de restos de catalizedor y otros aditamentos que pueden
provocar una descomposicidén de¢ los esteiesc se someten &
un suave ulterior tritamiento con agentes seronificadores
de tal fomna gue su coutenido en dcido no se 1ebaje méds de
rréximanenie 5 %.

2. Un procediniento se dn lo veivindicado en el
punto 1, carscterisado porque los productos rtrimerios de lsa
esterificacidn, gue se han de someter & un ulterior tretomien-
To suave con agentes saponificadores , se preparcn suprimiendo
el dcido sul-drico como cotalizador ¥y eonseivsnco le estruc—
tura Tibrosa.

3. Un procedimiento serdu lo reivindicado en el
punto 2, caract risado poryu pave la _roreracidn de los oete-
res primarios se¢ empilern como catalizadores ,€cido 1ercldri-
co 6 sus sales § cloruro cficico.

Lste patente rocue “Oblt " U TrOCTDIL IJIT""Q TAIL—;

L LlL;nhA IO DZ PRODUCY. O ”"“TCIATES,CQIC SiDa LRTIFI
CIAL, TI00, HACAS PLASTICLS ,C.Pul IITE.IEDL S TLRA CTJSTLL

DI uouE;DAD LHVLS Y OSITLATTE", como onele QGSCTltO ¢n ls
Tresent Hero L . ¥ caracteriuzado en la enterior Fota.
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