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MEMORIA DESCRIPTIVA que forma pasrte integran-

te de la PATENTE DE INTRODUCCION que se solicita en Espaiia a fa-
vor del Sr. Dr. D, Leon Lilienfeld, residente en Viena (Austria)
por: "PROCEDIWMIENLO PAKA LA FABRICACION DE CUMPOSICIONES DE CE-

LULOwA™,

Baséndome en la exactitud de les indicaciones que se
encuentran en la literatura existente haste ahora sobre éteres
de celulosa, que los alkil-eteres de celuloss preparados actuan-
do sobre fdlcali~celulosa agentes alkilantes sin suministro de
calor adicional, si insolubles eB agua, no solubles 6 solo poco
solubles en soluciones acuosas de 4lcali, he llevado todo mi
trabsjo previo de investigscidn hscia l1s preparacién de alkil-
derivados de celulosa que son solubles en soluciones de Zlcalis
pero no en sgua al calor. ln consecuencia los procedimlentos
que hun resultado de mis investigaciones pasadas sobre este
problema y descritos en mis solicitudes inglesas ndmeros 177,810,
203,346, 203,347, en mi solicitud de los Estados Unidos nidmero
1,589,606 etc. se bsssen en calentar celulosa § sus préximos pro=
ductos de conversién & sus derivsdos con agentes alkilantes en
presencia de dlcali.

Tanto més fuf sorprendido al descubrir gque es posible
producir alkil-derivados de celuloss de szlto valor técnlco que
son solubles en §lcuelis _ero no solubles 6 solo poco solubles

en agua, al actuar sobre celulosa § sus préximos productos de
en

20 conversidn di-alkil-sulfsto sin syuda de calor adicional y slgu-

nos casos aun modersndo 6 reduciendo ¢l desarrollo de calor que

se produce durante la reaccidn que es exotérmics,

bsta invencibn es la més Sorprendente, ya que para efec

tuarle he tenido que vencer los obstéculos puestos por mi » mismo
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por las publicaciones existentes, es decir, no considerar por ejem—
plo urn trabajo publicado por Denham & Woodhouse en ls kevista de la
sociedod Quimica de Londres, voldmenes CIII y CIV, péginss 1736 y
siguientes, donde se describen exgerimentos en los que flcali-celu~
losa (fabricada por ejemplo de lana de algodén) fu€ puesta en con-
tacto con aprox. 181 partes de sulfato di-metpiico por 100 partes
de celulosa y completada ls metilacidn gin moderar el gran dessrro-
llo de calor que se produce duruante la reaceidn, siendo el producto
finsl insoluble en solucién de soda caustics del 15% de fuerza. LEsto
sigue clsramente del hecho de que dos gramos del producto metilado
se han dejado en contscto durante 4 & dfas con 8 ce, de solucidn de
soda caustica del 15% de fuerza, no disolviéndose en ella, ya yue
sin ser precipitado, era capaz de ser levado Yy secado. El peso del
producto lavado y gsecado era de 1.78 gramos, lo que significa que
el 84% ce la celulosa metflica no era soluble en solucién de £lcali
caustico,

Como, sin embargo, les operaciones relacionsadses con la se.-
parseibn de lo celulosa metflica de la solucidn de soda caustica y
el lavado siempre causan pérdidss inevitables, y como los lavados
han sido encontrados pars reducir ls solucidn de Fehring, es de su~
poner que la celulosa metflica contenga sélo muy poco o probablemen-
te nada de celulosa metflica soluble en solucién de flcali pero no
én agua; mas particularmente ssi que en el trabajo snterior no hsy
mencién de que la solucién de soda csustics que ha estado en contsc-
to con el producto metilado despuésé de ser separada de éste, conte-
nia salgin derivado met{lico de celulosa soluble en solucidn de £lca-
1i pero no en agua § que Deham & Woodhouse obtenfan cualquier deriva-
do metilico de celulosa soluble en solucién de flcali, pero no en
agusa.

ror lo tanto mi descubrimiento en yue aun cantidades son
sorprendentemente més pequeiins de sulfato di-xmfxx metflico de aque-
llas usadas por Denhsm & Woodhouse son capeces de convertir celuloss

en presencis de ®ilcali en celulosa metflica que es practiocamente del
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todo soluble en solucién de 4lcali pero no soluble mn agua, sun si
la mezcla de reaccidén es tenida a una temperatura moderada, es sor-
gfendente.

sl procedimiento puede ser llevado a cabo de uns menera muy
sencilla. Consiste esencislmente en tratar sin cslor adicional celu-
lose blangueada 6 no blanqueads & un material que contiene celulosa,

6 un producto préximo de conversién 4 oxidacidn de celulosa en la pre
sencia de un 4lcali, con un aegente alkilante, bien en estado diluido
(por ejemplo con benzol § andlogos) 6 no diluido.

Bl flcali puede ser adicionado bien sumergiendo la celulo-
sa en un exceso de solucién de 4lcali y hacien o desaparecer el exce-
so de solucién de lcali por prensado, centrifugado, 6 algo anflogo,

6 mezclando 6 auzsando la maszx celulosa con la cantidad necesaria
de solucién de flcali o por mezclado & amssado de celulosa 6 4lcali-
celulosa con £lcali caustima sélido & con uns mezcla de dlcali caus-
tico sblido con una solucién de §lcali saturadsa.

segin el estado presente de mis investigaciones parece ser
que “lcali-celulosa gue no he sido madurads del todo 6 madurada duran-
te un tiempo més corto que el de costumbre (por ejemplo durante 24—

36 horas solamente) da resultados muy buenos en el presente procedi-
miento.

La cantidad de agentes alkilantes, por ejemplo di-alkil-sul
fatos, empleados en el presente procedimiento puede ser grande (por
ejemplo de 1 - 2, en ciertos casos aun mis proporciones moleculares de
agente alkilante por cada proporcién molecular de celulosa calculsads
como C6H1005) 6 pequefia (por ejemplo de CG,2 - 0.8 proporciones molecu~-
lares del sgente alkilante, por ejemplo di-alkil-sulfato, a una pro-
porcibn moleculer de celuloss, calculada como 06H1005). begin sé has-
te ahora sin embargo, los wejores resultedos son obtenidos cuando pe-
quetfias 6 moderadss proporciones, 8 saber, de (.3 - 1 proporcién mole-
cular del agente alkilante, por ejemplo un di-alkil-sulfato, es usadas
por cada proporcién molecular de celulosa calculada como CGHloOS‘

Ll tratamiento de la celulosa con dlcali y con el agente

alkilante pueue ser llevado a cabo similtaneamente & succesivamente en
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Le reaccién puede ser condmcida en presencia de un catali-

zader, tel como una pequefia cantidad de una szl de cobre, 6 sal de

[niquel 6 sal de hierro.

Fara elaborsr la mezcla de reaccidn después de haberse ve-
rificado la misma, la mezcla de reaccidn es disuelta bien comwo tal
por ls adicidén de asgua (si existe suficiente cantidad de élcali no
uwtilizsda) 6 en una solucidén de Slceli-caustimo, siendo destinado
al uso técnico, si es necesario después de uns filtracidn previa
a través de un tamiz & por centrifugado, o el producto final es ais-
lado por ejemplo por simple lavado de la mssa de reaccidén con sgus
U otros disolventes de Slcalis y sales (por ejemplo alcohol acuoso).
Antes del lavado puede llevsrse a cabo también una neutralizacién

el Alcali presente en la mezcla de reaccidn & acidificacién de 1la
mezcla, particularmgnte si existe en ella un exceso grante de £lca-
1i yue lleveria el producto finsl a solucidn al adicionar agua. El

alkil-derivado de celulosa lavado puede ser despues bien disuelto

en un %lcali 4 secado. El aislamiento del producto puede ser lleva-
do @ cabo de la siguiente moners:

La mezcla de resccidn es disuelts por la adicién de bien
agua 6 bien una solucidn de élcali, liberando, si es necesario, la
solucién de componentes insolubles por filtrado, 6 colado, centriw
fugado 6 algo andlogo, mezcléndola después con un 4cido, una sal éci
da 6 cualyuier otra substancia capaz de neutralizar el 4lcali tal
como una sal ambnica en cantidad suficiente bsra neutralizar él £1-
cali 6 en exceso, lavsndo el precipitado cuidadosamente Yy, s8i se de-
sea, secéndolo. nl secado puede ser prece.ido vor una deshidratascidn
con alcohol. Las composiciones sislsdas por cualquier método pueden
ser purificadas, por ejemplo disolviéndolas en una soluciép diluida
de un Slecali, precipiténdolas por medio de un fcido 8 algo andlogo.

Cuando son puestos en reaccidn con un 4cido hidro-halégeno
(tal como 4cido hidriédico), entonces los alkil-derivados de celulosa
producidos segun el presente procedimiento dan por descomposicién los

derivados halégenos de los correspondientes radicsles de dlcohol.
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Los orocedimientos descritos en mis solicitudes inglesas
niweros 177.810 - 203.346, y R03.347 para la fabricacién de alkil-
[derivados de celulosa solubles en §lcalis, son en muchos respectos
sobrepasados por el procedimiento descrito aqui. Ademfs, las alkils
celulosas preparadas segun el presente procedimiento, son superio-
res en muchos aspectos a los productos que se pue:.en obtener por

los prooedimiéntos descritos en las @encionadas solicitudes. La po-
sibilidad de llevar a cabo el procedimiento sin adicidén de calor
adicional, no solo lo hace més sencillo, més fécil y mis econbmico,
sino también garantiza unsa proteccién considerable de la molécula de
celulosa contra 4lcalis, s los cuales es barticularmente sensible

a tempersturas elevadas, La ventaja més importante, sin embargo, es
la superioridad de las proplas composiciones de celulosag que en for
ma de productos técnicos, tales como peliculas, hilos, 6 endlogos
poseen mayor fuerza de tensién y son més flexibles que los zlkil-de-
rivedos producidos segén mis solicitudes més arriba mencionadsas.

ts imposible indicar toda conaicidn que conduce al éxito
en cada ceso purtisular, y debe entenderse Gue pueue prescindirse de
experimentos preliminares pars hallar las condiciones necesarias de
elaboracién que conducen al &xito al emplear una clase particulsr
de celulosa, un método particulsr de lg incorporacibén de 4dlcali con
la celulosa y un agente particulsr alkilante. '

Los ejemples siguientes de operacidén sirven psrs la ilug-
tracidn préctica de la invencién, que, sin embargo, no queasa de ningu
na menera limitada a los ejemplos. Les partes son por peso:

Ejemnplo 1.

1000 partes de pulpa de madera (del 9 - 10% de humeuad) &
1000 pertes de partfculss de algodén (del 7 - 8% de humedad) son su-
mergidas en 20,00U partes de solucidn de soda caustica del 18% de fueg
za a 1b¢ C., quedando ls mezcla de reaccidn en reposo dursnte 3 horas
a le temp.raturs ambiente del local., iespues de este tiempo ls #€lcali
celulosa es prensada a 5400 bartes y desmenuzads en uns desmenuzadorsa
durente 3 horas a 12 - 13v C., después de lo cual se adicionsn 600

partes de sulfato di-metflico en pocas porciones y la masa de reac—
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cibn es auasada en una desmenuzadora durente 3 horas aproximada-

mente.

roco tiempo despues de la adicidn del sulfato di-met{lico
la temperaturs de la masa de reaccidn sube a 232 C. aprox. y despué
4 26 - 30¢ C. aprox., quedando ls masa de reaccidn s esta temper;f
tura hasta terminarse el amesado. Uns muestra exsraida inmediatamen
te después de tres horas de smasado enseiin gue l2 masa se ha di-
suelto practicemente del todo en uns solucién de soda caustica (por
ejemplo del 5 - 10% de fuerza) y que lao solucidn, el ser acidifica-
da con 4cido sulfdrico diluido da un precipitado voluminoso.

La masa de reaccién es introiucida después en un recipiente
provisto de una cubierta, quedando en el mismo cerrado durante 20
hores aprox. a 182 C. Después de este tiempo es puestaen un taniz
6§ prense~filtro y lavado con agua hasta quedar libre de 4lcali.
Después es prensada a aprox. 4 veces del peso de la celulosa ori-
ginal. Uns muestra extraida emsefia que el producto de la reaccién 1g
vado es facilmente soluble en soda caustica diluida ( por ejemplo
del 10% de fuerza) y también en solucidn de sods caustica fuerte
(por ejemplo del 15 - 18 por ciento de fuerza). Después es, bien
secada ( a voluntad después de haber sido deshidratada con alcohol
¥, sl se desea, extractada con éter) & disuelta directamente en tal
cantidad de soda céustica Yy egua haste dar una solucién que contie-
ne el 5 por ciento del residuo seco del producto lavado (en el cual
el contenido de agua ha sido deverminado). La solucién asi obtenids
€3 una solucién viscose fine, practizemente libre de componentes no
disueltos. Pueae ser elaborada dirtecetamente a msteriales artifi-
clales (por ejemplo segin los ejeuplsos 13 - 20) 6 despuébs de haber
sldo diluido con solucidn de soda csustica del 8 por ciento de fuer-
za, liberada de todas lss partfculss no disueltas y precipitada por
acidificacién con un 4cido (por ejemplo &cido sulfdérico). E1 precipi
tado obtenido es separado del 1fquido madre, lovado hasta quedar li-
bre de 4cido y secado a presién atmosférica 6 presibn reducida, si
se desea, despues de ser deshidratado Previamente con un alcohol v

lavado con éter, Una vez desmenuzsdo forms un polvo blanco no solu-

ble en agua, pero soluble en 4lcali diluido, por ejemplo una solu-
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tancia en solucibn de sode caustica (por ejemplo del 5 - 1G4 de fuer
{

z&) es clera y viscosa y cusndo extendide en uns placa de aistal y

tratada con ur fcido .iluido § cuslguiler sgente de precipitzcidn
canfcido en la indGstries de 1a viscosa, da uns pelicula clara y re-
sistente que cespués de ser lavada y secada es trensparente y fle-
xible.
Ljemplo 2.

bl proceilimiernto es llevado como en el ejemplo 1, pero con
la diferencia de que la desmenuzadora es refrigerada durante tods
la reaccibh, ssi que la temperstura de 1s messa de reaccidn es man-
tenida durante todo el tiempo de reaccidn a 152 C. y que también du-
rante‘las 2L horas de reposo, después del amasado, la temperatura no
exceda ded 152 (.

lias propiedades y solubilidad del broducto final son pare-
cid: s 2 les del producto obtenido en el ejemplo 1,

Ejenplo 3,

liodo de proce.er igusl que en los ejemplso 1 § 2, con 1la
excepcibn de que el lavado es llevado & cabo inmedistamente después
de la fase uel amasado, esto es tres roras después de la sdicién del
sulfato di-metsflico.

bBjemplo 4.

El procedimiento es llevado como en cualguiera de los ejem-
plos anteriores, pero con ls diferencia de que después de completar
la reaccibn, la masa de reaccién no es lavada, pero, después de de-
terminar su contenido de agua y NaOH, directamente disuelta en solu-
cibén de soda caustica, siemn.o empleada la solucidn asi obtenids (si
es necesario después de ser filtrada) para fines técnicos,, 6, des-
pués de haber sido diluida més con solucidn de soda camdtics diéﬁida,
filtrada y empleada para el aislamiento del éter metilico de celulosa,
por ejewple seguin el método descrito en el ejemplo 1.

Ejemplo 5.
Ll procedimiento es llevado como en cualquiera de los ejem-

plos 1 - 4, con la diferencis de que en vez de 600 partes, solo 300
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pertes de sulfato di-metflico actdsn sobre 4lcali-celulosa.

230 La masa de reaccién levada es soluble en solucidn de
Foda caustica diluida del 10 por ciento de fuerza con ninguna 6 so-
‘lamente poco residuo, asf que pars aislar el producto final en esta-

< do perfectanmente puro por precipitacién de su solucibn, en el dGltimo

caso filtracién o centrifugado de 1ls solucidn es recomendable,

235 Ljempio 6.

Ll procedimiento es llevedo como en el ejemplo 5, pero
con la excepcibn de que en vez de 200 bartes de sulfato-di-metIilico
se emplean solo de 100 - 200 partes. La solucién de la masa de resc-
cién cruda en solucién de soda caustica del 10, de fuerza, contiene

240 unm ceutidad pequeila de particulas no disueltas, as{ que es recomen-
dable llevar a cabo el sislamiento del producto puro (si asf se de-
sea) por disolucidén de 1s mass de resascidn en solucién de soda caus-
tica doluida. La filtrscibn y precipitacidn es igual como descrito
en ¢l ejeuplo 5,

245 Ljemplo 7.

£l proce imiento es llevado como en el ejemplo 1, pero
con la diferencia de que en vez de 600 rartes de sulfsto-di-met{lico
se emplean 1000 partes.

rjemplo 8,

250 Bl procedimiento es lleveado como en el ejemplo 1, pero
con le diferencia de que en vez de 600 partes de sul fato-di-met{lico
se emplean 1500 partes.

S1 la masad& de reaccidn no €s refrigerads después de 1z
adicién del sulfato di-metflico, la temperatura sube & 50 - 662 C,,

2556 Dpero se enfria entre 1 - 2 horas a 18 - 25¢ (.

‘Ejemplo 9.
bl proceuimiento es llevado como en el ejemplo 6, pero
4 con la diferencia de que en vez de sulfato-di-metilico se emplean
110U prrtes de sulfato-di-etilico.
>26O mjenplo 10,
bl procedimiento es llevado Ccomo en el ejemplo 6, pero

con la diferenciuz de que en vez de sulfeto di-metilico se emplean 600
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partes de sulfato di-etflico.

kEn los ejemplos 9 y 10 la masa de reaccién cruda es solamente
pdr parte suluble en solucién de soda caustica del 10%, asi que si se
desea eventualmente el sislamiento de lo celulosa etilica en estado pu
ro, lags soluciones han de ser filtradas entes de ser precipitadas.

biemplo 1di.

lodo de proceder como en cuzlquiera ce los ejemplos anteriores,
pero con la diferencia de gue antes de poner en contacto la £lcsli-ce-
lulosa con el sulfato di-metilico, se deja madursr durante 24 - 6G
horas a 15 6 20 C. .

Ejemplo 1lZ.

¥1 procedimiento es llevado como en cuslyuiera de los ejemplos
anteriores, con la excepcibn de que antes de la adicidn del sulfato-
di-metilico 6 di-evilico se incorporen Bovpartes de acetato de cobre
disueltas en 30U partes de agua con la dlcali-celulosa.

Le 4lcali-celulosa usada en cualquiera de los ejemplos 1 - 11
puede ser preparada también mezclando la celulosa en un aparsto mezcla-
dor sdecuado, por ejemplo en una mdquina de amasado, unsa desuenazadora
un molino de pulverizecidn 6 algo snédlogo, con la csntidad de solucidn
de soda csustica que gueda en ls soda~celulosa, después de ha-ber sido
prensada, pudienvo ser tratada con di-alkil-sulfato bien inmeuistament.
después del proceso de mezcla 8 después de haber estado en reposo du-
rante algin tienpo.

bn los ejemplos anveriores el gredo de prensado de la 4lceli-
celulosa puece ser veriado segin se desee (por ejemplo & 2, 4 6§ 6 par-
tes calculades por una parte de celulosa).

kr. lugar de le celulosa blangueada 6 no blanquezda puede ser w
usado un producto de conversién de celulosa que es insoluble en £lczlis
como el material original, (por ejemplo una celnlosa gue ha sido hidra-
tada o hidrolizada por accién guimica, tal como por mercerizecidn con
siguiente levado, y, si es nccesario, secado; por lus reaccién de un dci
do mineral tuerte; por calentemiento con un 4cido mineral débil; & por
tratamiento con un halide de zinc; o por un procedimiento necénice, comc

pulverizacidn en la presencis de agus 6 anélogo; o una oxi-ccluloss que
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no es soluble en dlcalis), en resumen, cual. uier cuerpo del grupo de ce-
luloss que ho sido propuesto para 1o fabricacibna de viscosa 6 de awo-

¢
niaco-cobre-4xido-celulosa.

L5 exgreaidn "celuloss" en li: descripeibn y lns reivindicaciones
giempre que el sentido lo permits, incluye las couposiciones del grupo
de celulosa mds arribs mencioneadas, ‘

kn los ejemplos anteriores, en vez de los di-alkil-sulfatos usa
dos pueden emplezrse, alkil-halides, por ejemplo ioduro metilico 6 bro-
muro metflico 6 ioduro etflico 6 ioduroc propilico.

hjemplo 13.

100 partes de un éter mevflico 6 etilico de celulosa preparado
segin cuesliuiers de los ejemplos anteriores son disueltas en 9C0-1200
partes de un: solucibn de sode cuustica del b - 8. de fuerzs, bajo sagi-
tacibn, amisado o s8ligo andiogo. kste solucidn, después de heber sido
filtraco, si e¢s necesario, es distribuida en forme de una capa por me-
dio de un emhudo edecuado y cosgulads por cualguier baflo de precipita.-
cibén conocido en el ramo de ls viscoss, wvor ejeuplo un bafio compuesto
de dcicdo suvlfurico, une sal y una substsncia orgédnica, tal como azlcar.
Le pelfculrs polidificada es culdadosamente laveds con agua y secada. Ls
velfculs sén-fin puece ser tratacas sntes o después de ser ixaxadx secada
con une solucidn scuosa de glicerina (por ejemplo cdel 1C% de tuersza)psrs
sumentar s flexivilidad.

wjemplo 14.

Una solucién preparada como en el ejemplo 13 es llevada 2 presién
o degjsde fluir &z través de un orificio fino a un bario de precipitacidn
como mencionzdo en el ejemplo 1, y el hilo solidificado que es formado,
es cuidadosamente lavado con agus y secszdo. kl hilo artificial puede ser
tratacdo btien en el curso de su Yabricacidn o cusndo terminado, con un
agente de endurecexr, por ejemplo Tormaldehido 6 elgo andlogo.

Ljemplo 1ib6.

Lns mezcla de Ho partes de viscosa (preparada de 1ls manera usual
gue contiene del & - 10% de peso de celulose) y 650 partes de una solucibr
de un ¢ter metilico o etflico de celuloss praparasds como en el ejemplo 17

es hileds @ hilo artificial como descrito en el ejemplo 14,
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Ejemplo 16,

Modo de proceder igval que en el ejemplo 14 6§ 15, pero con 1z
Firerencia de que se usa 4cido sulflrico del 30U - 70k de fuerza como
bafio de coagulzcidn, siendo llevado el hilsdo de manera similar a
los métodos descritos en mi solictud numero 274,521,

Ljemplo® 17,

Un tejido, tal como tejido de algoddén es provisto por meuio
e una mdguina asdecuada, tal como une méquina rellenadora § uns wé-
guins esparcedoras con uns o més capss de ung solucidn preparada
como en el ejemplo 13, siendo seczdo despues. (81 se da més de uns
caps es recocmendable secar el meterial despubs de ls aplicacién
de cud: cupu). Lespues de secvr el material, o si sedesea, despues
de expouncrlec duranve poco tiempo & vapor, es introducido en un baiio
de precipitzcidn coumo menclonzdo en €l ejemplo 13 é 16, siendo des-
sués lavado y cecedo. Ei meterigl textil puede ser t.etado antes o
después de gsecur con un agente ée ablandamiento, tsl como solucidn
de un jabon, una solucibén acuosa de aceite rojo de Turqufa, o uns
solucidén acuwosa de glicerina,

hjemplo 18+

350 El procedimiento es igual que en el ejemple 17, con la excep-

3565

+ 360

365

cibn de yue se asdicions a la solucidn un moterial de relleno, por
ejemplo blsnco de zinc, tizs chins o talco.
kjemplo 1i9.

Ll procedimiento es como en el ejemplo 17 & 13, con la excep—
cidén de que se adicions a le solucidn un agente de ablandemiento, tal
como un aceite secante 0 no secante ¢ un jabdn.

kjemplo 20.
wi procedimiento es llevoado como en los ejemplos 17, 18 &
19, coa lz excepcidn de que la solucidn es mezclada con una solucidn
de almidén.

bosdéndome en ls exactitud de las indicaciones que se encuen-
tran en la literatura existente hasta ahora sobre éteres de celulosa
que los ezlkil-éteres de celulosa preparados actuando sobre alkil-ce—

lulosa agentes alkilantes sin suministro de calor adicional, si in-

solubles en agua, no solubles 6 solo Poco solubles en. soluciones acuo
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as de £lcall, he llevede todo wi trabajo de investigucibn previo ha-
cia la preparacién de alki-derivsdos de celulosa gue scn solubles en
shluciones de éicali Jero no en ggua al calor. in consecuecia, los
proceuimientos que han resultsdo de mis investigaciones pasadas sobre
este problema, descritos en'mis soligitudes de patentes inglesszs mi-
meros 177.810 - 203.346 ~ 203.347, en nmi solicutud de patente de los
bstados unidos nldmero 1,589.606 etc. se vesen e . calentar celulosa
0 sus préximos productos de conversidn o sias derivados con agentes al-
kilsntes en presencia de dlecsli,

La presente invencién se basa en el descubrimiento de sue
es posible producir alkil-deriveados de celulosa de alto valor técni-
co gue son solubles en 4lcalis, pero no solubles o solo poco solubles
en agua, actuando sobre celulosa o sus prbéximos productos de conver—
sién di-algil-sulfato sin suministro de calor adicional, en algunos
casos aun moderando o reduciendo el dessrrollo del ceslor gue tiene
luger durante ia reaccién que es exotérmica.

La invencidén es tanto mds estraordinaris por contrariar a
las publicaciones existentes, por ejemplo un trabajo publicado por
de W,

Denham &« Woodhouse en la ieviste 1la Soccedad Quﬁica de Londres, tomos
CIII y CIV phdg. 135 en ei cuul se describen experimentos ern los yue
élculiscelulosa (producida por ejenplo de luna de algodbn) rué puests
en contacto con aprox., 18l partes de sulfato di-metilico a 100 partes
de celulosa, completando ls metilscidn sin modersr el desarrollo gran-
de de calor yue tenfu lugar durante la reaccidn, siendo el rroducto
finel insoluble en solucidn de soda cmustics del 15 20r ciento de fueg:
za, lLsto se esprende clzramente del hecho de yue aos gramos del pro-
ducto rmetilado se han dejsdo durante 4 dfas en contscto con 8 ce, de
una solucién de soda caustica del 15. de fuerza, no disoividndose en
la misme y sdn haber sido Preclypitudo era cavaz de ser lavado ¥y secado.
L1 peso del producto ievedo y secudo era de 1.68 #YB0S, 10 que signifi
ca que e. 84 por ciento de lu celiuloss metilica ers insoluble en 1s
solucién de Slcali caustico.
Ademés se hs propuesto fooricar derivados de celulossa por

un procediniento que consiste en actuar sobre élcali-celulosa sulvato



400 di-etflico a tenpersturss substencizlmente no mis elevadas que 1lsg

405

415

42

425

430

435

normal dursnte un periodo de £ -~ § dfas vars wroducir una celuloss et:
li%s cue es insoluble en agua y en Jlcali di.uido y 1os generales di-
solventes orgénicos y no contiene més Gue un zrupo etil psars cada
06h1005 presen.e y no substanoiglnonte nenos gue el 4, de €til, hs-
cienco dessparecer el dlcali libre ¥ secan.o el vroducto obtenido

Yy finalmente tratando el prodd%o secado con un agente acetilante que
contiene anhidrito acético.

he de entenderse que no reivindico como mi invencién la pro-
duccidn de uns celuloss met{lica o una celulosa etflica que es insolub
le en $lcali diluido.

L1l procedimiento pued ser lievado 2 cgbo de una maners muy
sencille. Consiste esencialmente en tratar sin suninistro de calor adi-
clonal cclulosa blanqueada o no blanqueada o un nmat. rial yue contiene
celulosa o un préximo producto de conversibn ée ¢ oxidacién de celulo-
88 con uno owm més agentes alkilantes en lz presencia de uns cantidad de
$lcali que es mbs bequetia que el peso del agua -resente.

ikl 4lcali pue.e ser adicionsdo bien sumerggendo le celuloss
€D uUn exceso de una solucibdn de 4lcsli ¥y haclendo desaparecer el exce—
2 de solucidn de 4licali por prensado, cenirifugsdo o algo andlogo, §
mezclando o awssando la celulosa con lz cantidad necesaria de solucibp
de dlcsli,

wl sgente wlkilante puede ser enpleado en estado no Gﬁluido é
diluido con un disolvente adecuado (por ejemplo benzol § algo andlogo).

Degun el estado presente de mis investigaciones parece ser yue
alcali-celuloss (L& no ha medurado o solo durante wit tiempo més corto
que el acostumbrado (por ejemplo dursnte 24 - 36 horas Ssolamente) da muy
buenos resultados en el presente proce:imiento,

La cantidad de los agentes alkilantes, Por ejemplo di-akkil-sul
fatos empleados en el presente proceudimiento puede ser grande, (por zjem—
plo una s dos, en ciertoy casos sun mdg pProoorciones moleculares de agen

te alkilante por cada proporcidén moleculer de celulosa calculdda como

~ . ~ g
CGH1005) 0 pequeiln (por ejemplo de 0.2 - (.8 proporcidn moleculnr da%é2~
4@&yk%¢a/nvﬁ?%%@ﬂ47aé~w1£4%{'%ﬂ!z&¢7&fz,ézﬂéz/&@ﬁﬁﬂ%ﬁ%%w 7 Ale

lulosa calculada como C6H1005). Segin mis conocimientos hasts shora,sin
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embargo, se obtienen muy buencs resultados si se emplean proporciones
pequeneas o moueradas, a saber, C.3 - 1 proporcidn moleculnr del sgente
alxjigiente, por ejempio di-slkil-sulfeto, por uns proporcidn molecular

de celulosa,calculada como C6Hloo5'

3

L1 trsuamiento de le.celuloss con dlcall y el egente alkilan-
te pue.e ser llev.do 8 cabo bien simultansanmente © succegalvamente, ¢n
cualquicr drdeu.

La resccidn pucne cer efectundsa tar bidn en presencie de un
calatiuzndor, tul como una pequens centidsd de sal de cobre, © cal de
niquel o sal de hierro. Yare eloborar la mezcls reactiva después de
reslizar 1o reaccidn , lo mezels de reaccldn es bien disuelta como tal

Bl

por la acicidn de aguu, (s1 existe £lcwlii gue no hs entredo en reac-

'y

L
o

cidn en centidad suficiente) o por i6n de dle2li caustico, siendo

&

destinuade al uso técnico, si es necesario después de una filtracidn
previa, paséndole por un tswmiz o por certrifugado o ¢l producto final
es siglado, por ejemplo por levado maxk solarente de lv masade rescecid
con agua U otro disolvente purz flcalis y ssies (por ejemplo alcohol
acuoso). kntes del lavado puede tener lugsr tenbién una neutrslizacién
del &lcali presente en la mezcla de resccidn, por acidificacidn de la
mezcla, psrticulaormente si existe en elle un exceso grande de dlcalil
que llevaria el productc finsl a sclucién al adicionar sgua. Kl allcil_
derivado de celulosa lavedo puede ser bien disuelto después en un 41-
culi o secado. bl sislemiento del productd puede ser llevado a cabo tam
bién de la sipuiente msnera: La mezcla de reaccibn esg disuelta por la
adicién de una solucién de Sicali o de agua (el existe besta cantidad
de flcali .=ru disolver el producto de reaccidén) siendo libereda la so-
lucibn, si es necesario, de componentes no disueltos por filtracién,
centrifugado o tamizado o aigo sndlogo, wezcléndols después con un aci-
de, une sa. 4dcids o cualquier otra suostancia capaz de newtralizar el
dcali, tel como una sal smoniacs en cantidad suficiente para neutraiiza
el ‘kall, XFIXREUBXUREXEXAXEMERIXEL 4 en exceso, siendo lavado el pre—
cipitado cuidesdosamente, y, si se desca, secsdo. antes del secado puede
tener lugsery uns deshidratacién cou alcohol, Las composiciones aisladas
por cualguier método, pueden ser purificadas, por ejemplo disolviéndolas

en una solucion diluide de 4lcali, precipiténdolass por meaio de un &cids
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Cuunde son puestns en r.accién con un Acido hidrohalégeno
(.1 como #cido hidriddico) los alkil-derivados de celulosa produ-
cidos segin el presente procedimilento dsn por descomposicidn los
corresrondientes alkil-halides.

Lo3 prodecimientos descritos eun mis solicitudes de paten’ =S
inglesas ndmeros 1@7.810 - 205.3546 - 203,847 pera la fabricascidn de
alkil-derivacos de celulosa solubles en éicalis, son sobrepusados en
nuc . os aspechos por el procedimiento squi descrito. Ademds, las 21—
kil—aeluiosas preparadas seguin el presente proceuimiento son supe-

“

riores en muchos aspectos & Los productos obtenidos por £ los proce-
dimlcutos wescritos en lss mencionsd:s solicitudes. Le posibilided de
llevar & ¢i.bo €Ll urocedimiento sin calor edicional nc sclo lo hoce
m/s sencillo, mfs cbémodo y més econdmico, sinc tembién proteje con-
sider-blemente 1a woléculs de celulosa ccentre &lcalis, & los cuales
es particusurwente sensible a vemperasturas elevades, La ventaja més
importante, sin embargo, eutd en le superiorided de las propoias coin-
posiciones de celulose que en forms de productos técnicos, tales como
pelfculss, hilos, capes § sndleogos tienenmzyor fuerze de extensidn y
son més fl-xibles que los alkil~derivedos producidos segun mis solici
tuGes mas arribe mencionedsas.

L& couversibn de los alkil-derivados de celuloss prepsrados
gexin la urecente invencién a moterisles artificilales, por ejewmplo
hiloe sritificisles, peliculas, capss de cualquier clase 6§ arndlogos,
es llevzdo & cabo por ejemplo llevardo uns golucidn de un ¢lhkil-derivg
ac de celuloss fubricado segin 1+ invencidn o la Torma de un material
crtificicl, huciendo sctuar sobre ls solucidn acif obtenida uwn a2gente
COdghLuh%G) por ejonplo wn beailo cosgulinte conceido en la indlstria de
le viscosa. Lo alkil-derivzdos de celuloss oroducidos segln lse presey
te invenciln pucaen ser transformsasdos o meterisles srtificisles tzambile
de tal modo cue sug soluciones formadas son puestas en contscto con w
sgente & sgentes que tiene § tienen un efecto coagulante sobre la soly
cién formada y un efecto plastificenie sobre el materiel frescc caagu-

lsdo. Como agentes cosgulontes y zlustificantes se han encontrado ade-



cuados barios cue couticne por lo menos el 35% de moumohiarato de
Zcido sulfUrico, (por ejemplo aprox. el BU - 80 per cieuto de mono-

510 nilcrsto de fdeido sulftrico) ‘o una proporeidn i3l de ctro cido mi-
nersl fuerte gue nroducird ub efecto en 1o fabricscidn de materiales
srtificianles psrecido a agrel del dcido sulrfdrice gue contiene por
lo menoe el s&p de écico sulflrico. La cosgulacidén y plastificacidn
ae la solucidn rermada puede llevarce a cazo tanbién ern dos fases,

515 ectiendo Jsriwero socre ls solucibn Jormsds uwno o wds agentes que

ticoe un efecto cosgulante y despues uno o 0 s egentes (por ejemplo
dcidos minerules [ ertes, particulsraente dcido sulfdrico fuerte)'
gque tilenen . clecto plastificante sovre el materisl fresco coagula-
do,

520 »s impoegible indicar toda condicidn que conduce sl éxito en
CeGy CaBO Lultlculsy y ha de entenderse (ue no pueden suprimirse ex-—
perinentos preliminares pers encorntrar les condicicnes de trabajo ne-
cesarias pera el éxito wl emplear uns clase psrticuler de celulosa,

para
un nétodo varticulasr smmm ls incorporucidn del $lcali con 1o celulosa

525 ¥y un agente alkilesnte porticuler.,

Los ejemplou sigulientes de operacién sirven p=ras ilustrar
practvicamente la invencidn que, sin eabargo, no queas de ninguna me-—
nera limitad= a lcs ejemplos. was partes son por peso:

Lienplo 1.

530 1000 partes de pulps de muders (del 9 - 100 de humwudad) §
1oL partes de nartfeul:-s de ulgodon(uel 7 - 8% de hunedad) son sumer—
gidas en 20.000 ) m»rtes de solucidn de sods czustics del 18 20r ciento
de fuerza a 1lb¥ C., dejendo 1. newcls de resceidn en reposo aurante

horss a le tempcratara'ambiente del locel., Desnués de este tiempo la

535 flcali-celulosn es .renss.iz a 3400 rartes y desmenuzada en una desme-
nuzadora retirgerada dirante 3 horas a 12 - 13% C., despueg de lo cusgl
se sdicionan 60G artes de sulfato'di—metilico er. pocas porciones, amg

sando ls masa ce reaceibn en vna dosnenuvzedora durante 3 noras aprow.

Al poco tiempo dex adicionar el sulfato di-metilico 1ls temperatura de
540 1la me=sa de reaccidn sube hassta £3¢ Q. ayurox. y después hasta 26-302C.

aproximadsmente, qucdando & esta terperetura huocls terminsr el awssado.
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Uns amuestra extraida inmeuiatamente uespues de tres horas del amasa-

do ensers gue 13 mass se hg disueito prucvicenmente del vodc en solu-—

cién de souws cuustics (gor cjeanplo del & - 1U» de fuerza) y que L

545 golucién, 4l wer acidificada con fcido sulfirico Giluido, da uu pre-
cipitedo voluminoso.

v nsss de resccidn es lleveds s-nors s un recipiente provis-

to de uns cihierts y dejsde ene el recipiente cerrsdo aurante <C ho-
rag aprox. a 18e (. Después de este Yiempo es puests en un taniz o

550 una prensg~filiro y lavads Con 2gua husta que quede libre de 4lcsli
despues de 1o cusl eg PLENs&ca a a,yrox. 4 veces el reso de la celulo-
S& original. Uns muestrs tomada enseiis que e. producto de 1 reaccidn
lzvado es facil ente soluble en s0da Caustica uiluida (por ejemplo
del 1G5 de fuerza) 3 tarbidn en seluciban de scds caustica fuerte (por

555 ejewplo el 15 - 18% de Tuerza).

Hepkidnente es bien secsdo (a voluntsg despues de ser des-

xtroctaco con éter) o disuelto

"~
[

cges

9]

hirels o con aicchol, ; i se
directawente p til cantide de socs causticu y agua hesta dar una so-
lucidn . e Coutengs el B% del residuo S€co del producto lavado (en

860 €l cu:l el contenido de &gue ne sino determinado) y el &% ge Naln. Le
solucién ! obtenide €& e sclucidn viscoss fina, practicanente Li~
bre de componentes no disueltos, Fuede ser elaborads alrectamente s g
m:teriezles srtificismles (por ejemplo segﬁﬂh los ejemplos anteriores nd
meros 1l$ - 20, o después de hsber sido daluide con solucidn de sods

565 caustica del 8, de fuerza, liversds de todas lug partfculas ro disuel~
tes ¥y precinitadgs bor aciaificacién con un dcido (por ejemplo £cido sul
férico). kI brecipitado obienido e3 veparado cel i1iquido nedre, Loy le-
vado, = hssta que quete libre de fcido o Secado 8 presidn atmosérica
6 presidn reducids, si ge zdeses, después de unsg deshiuritacidn brevie

870 ¢ccn un sleonol ¥ lovado con dter, i spués de molido forma un polivo blan
0 insoluble en dgua pero soluble cn flesidi diluico, po: ejemploc uns
soJucidu de soan causticu del 6 - ., e fuecrza. Lu solucidn de 1la subg-
toncia en solucicn de SuGa csustica (uor ejemplo wel & - 1ed de fuarza)
€s clore y viscosa » 4 cusndo extendids en une pleéca de cristal vV tra-

575 tada con fcido diluido o con euslyuier sgente de precipitucidn conocido

en la indu-tria de le viscosa dsz uns pelfcuiy clsara, resistente, que
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despues de lavads y secadz es transparente y flexible,
Ejemplo 2.

El procedimiento es llevado como en el ejemplo 1, pero con la
diferencia de que la refrigeracién de la desmenuzadors es manteni-
da‘duranté¥%§zfeaccién, asi que la temperatura de la masade reac-
cién qﬁeaa mahtenidé durante todo el tiempo de la reaccién a 15¢C,

y tembién durante las 20 horas de reposo y gue despuéds del asmasado
no exceda a 1b¢ C, |

Las propiedades y la solubilidad del producto finel son parecidas
a las del producto obtenido segin el ejemplo 1.

Ejemplo 3.

Moao de proceder como en los ejemplos 1 6§ 2, con la excepciédn de
que el lavado es llevado a cabo inmeuistamente después de la fase
del desmenuzado, es decir, tres horss después de la adicién de sul-
fato di-metflico.

kjemplo 4.

kl procedimiento es llevado como en cualquiera de los ejemplos

anteriores, pero con la diferencia de que después de teriinar ls
reaccién no es lavada la masa de reaccidn, sino que después de de-
terminar su contenido de agua y NaOH, es disuelto directsmente en
tal cantidad de soda caustica y agua hasta dar una solucién gque con-
tiene aprox. el 5 - 10% de le composicibén de celulosa y el 5 - 8%
de NeCH, después de lo cual: la solucién asi obtenida es (si es nece-
sario despues de filtrada) empleada para fines técnicos, o después
de heber sido diluido més con solucién caustica diluida y filtrada
usada para el aislamiento del éter metilico de celulosa, por ejemplo
por el método descrito en el ejemplo 1.

Ejemplo 5.

El procedimiento es llevado como en cualquiera de los ejemplos
1-4, con la diferencia de que en vez de 60C partes de sulrato di-metj
lico, solo 30U partes actdan sobre ls 4lcali-celuloss.

La masa de reaccidén lavadas es solubie en solucidn de sada causti-
ca dbluids del 10% de fueraa con ninguno 6‘poco residuo solamente,

asi que pora aislar el producto final en su estado puro por precipi-
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N tacibn de su solucidn se recomienda en el Ultimo caeso la filtracidn o
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625
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+ 640

centrifugado de le solucién.
Ejemplo 6,

El procedimiento es llevado como en el ejenmplo 5, pero con la
excepcidn de que en vez de 300 partes de sulfato di-metflico se emplear
solo 100 -~ 200 partes. La solucién de la masa de reaccién cruda en solu-
cién de sode caustica del 100% de fuerza contiene uns pequefia cantidad
de particules no disueltas, asf que es recomendable llevar a cabo el
aislemiento del producto puro, (si se desea) por disolucién de la masa
de reaccién en solucién de soda caustica diluida, filtracién y precipi-
tacién como descrito en el ejemplo 5,

Ejemplo 7.

El procedimiento es llevado como en el ejemplo 1, pero con ls
diferencia de que en vez de 600 partes de sulfato di-metilico se usan
1000 psrtess

kjemplo 8,

k1 procedimiento es llevado como en el ejemplo 1. pero con la
diferencia de yue Bm vez de 600 partes de sulfato di-metflico se usan
1500 psrtes.,

S1 se aplica refrigeracién sobre la masade reaccidn después de
la adicién del sulfato di-metflico, 1la temperatura sube hasta 50 - 60¢
C., pero se enfrfa dentro de una o dos horas a 18 - 25¢ (.

Ejemplo 9.

El procedimiento es llevado como en el ejemplo 6, pero con la
diferencia de que en vez del s&lfato di-metflico se emplean 1100 partes
de sulfato di-etflico.

Ejemplo 10.
El procedimiento es llevado como en el ejemplo 6, pero con la

diferencia de que en vez de sulfato di-met{lico se emplean 600 partes

de sulfato di-etflico.
Ejemplo 11.
El procéﬁimiento es llevado como en el ejemplo 10, pero con 1ls
diferencia de que en vez de 600 partes de sulfato di-etflico se emplean

300 partes.
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645 Ejemplo 12,

':ddferencia de gque en vez de sulfeto di-etflico se emplea uns mezclsa
?;;de 100 - 200 partes de sulrfato di-metilico con 100 partes de sulfato
’;di-etilico para producir un éter mezclado., Lste resultado puede ser
650 @alcanzado también hacienuo actuar dos qéres agentea alkilsntes dife-
rentes en los grupos slkil- contenidos, sobre élcali-celulosa, en dos
o tres fases consecutivas, por ejemplo adicionsndo 100 - 300 partes
de sulfeto di-etflico @ la masa de reaccibén producida en cualguiera
de los ejemplos 1 - 8 por la accién de sulfato di-metflico sobre 41—
655 cali-celulosa, después de las primeras seis horas de desmenuzado (tres
horas en ausencia y tres horss en presencia de sulfato di-metilico)
amasando la masa de reaccidn con el sulfato di-etflico durante tres

horass més.

in los ejemplos 9, 10, 11 y 12 1ls masa de reaccibn cruda

660 es solamente por parte soluble en el 1lUn de solucidn de soda caustica
asi que en caso de desearse sislar la celuloss etilica o el éter de
celulosa mezclado, en estado puro, la solucién tiene gque ser filtrada
antes de ser precipitada.

Liemplo 15.

665 Modo de proceder como en cualquiera de los ejemplos anterio-
res, pero con la diferencia de que antes de boner en contacto con el
sulfatc di-metilico o di-etilico 1la élcali-celulosa es madurada duran-
te un tiempo corto, es decir de 12 - 24 horas, o durante un tiempo lar-
g0, es decir durante 24 - 60 horas a 1509 C. & 20¢ C.

670 Ejemplo 14.

El proceuimiento es llevido como en cualquiera de los ejem~
plos anteriores, pero con 1la excepcidn de que antes de 1lsa adicidén de
sulfato di-metflico o di-etilico se incorporan 20 partes de acetsto

4 de cobre disueltas en 30 partes de agua con la flcali-celulosa,

675 La &lcali-celuloss empleada en cualquiera de los ejemplos
1-14 puede ser preparade también, mezclando la celuloss con un aparato
mezclador adecusdo, por ejemplo una méquins de amasar, unsa desmenuzzdo-

ra, un molino pulverizador § algo dnélogo con la cantidad de solucion
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do xx®r® prensada, pudiendo 3er t.atads con el di-slkil-sulfato bien
;nme@iatamente deppues del mezclado ¥ o después de haber estado en
reposo dursnte algin tiempo.

En los ejemplos anteriores, el grado de prensado de la 41-
cali-celulosa puede ser veriado segin se desee (por ejemplo dos, 4 6
6 partes calculadas por una p:irte de celulosa).

tn vez de celuloss blanqueado 6 no blanqueada pueue usar-
se un producto de converuvidn de celulosa que es insoluble en £lcali
comc meterial iniciel (por ejemplo uns celulosa que ha sido hidra-
tata 6§ hidrolizada por accién quimica, como mercerizacidén con subsi-
guiente lavedo, y, si es necessrio secado; por la accidn de un 4cido
mineral fuerte; por cslentamiento de un 4cido mineral débil; & por
tratsmiento con un hslide de zine, o mediante un procedimiento mecf-
nico, tel como pulverizscién en presencia de agua 6 algo andlogo; o
ung oxi-celulosa gue no es soluble en dlcslis) en resumen cualquier
cuerpo de la celulosa que ha sido bropuesto pers laz fabricacidn de 1la
viscosa o celulosa-umoniaco-cobre-éxido.

En la descripcidn y reivindicaciones, siempre que el senti-
do lopermita, la expresién "celulosay" incluye los cuerpos de celulosa
anteriormente mencionzdos.

En los ejemplos anteriores, en vez de di-alkil-sulfato usa-
do se pueden emplear otros €steres inorgénicos de alcoholes monovalen-—
Tes, por ejemplo ioduro wetilico o bromuro metflico o ioduro etflico §
ioduroy propilico.

kjemplo 15,

100 pertes de éter metflico 6 etflico de celulosa prepara-
do segun cualquicra de los ejemplos snteriores son disueltas en 900
8 1200 partes de uns solucidédn de soda caustica del 5 - 8% de fuerza
bajo sgitacién, amssado o algo sndlogo. ksta solucidn puede ser filtr-
da si es necesario, es distribuids en forma de una capsa por medio de
una tolva y cosgulads por cualquier baiio de precipitacién conocido en
el raro de la viscosa, por ejemplo un bailo compuesto de 4cido sulfdri-

Co una sal y uns substancia mxgxam orgdncis tal como azlcar. La pelf-



- 22 -

)
‘culu solidificada es cuidadosamente lavada con agua y secsds. La pe-

B 1fcula sin-fin puede ser tratsda sntes o después de secada con una

715.Boluoién acuosz de glicerina (por ejemplo del l§% de fuerza) pecra
sumentar la flexibilidad.
Ljemplo 16.
Uns solucién preparads como en el ejemplo 15 es llevada a pre-
8ibén a través de un orificio fino entrando en un bafio de precipits-

720 cidn, como mencionado en el ejegplo 1, y el hido solidificsdo forma-
do es cuidadosamente lsvado con agus ¥y secauo. k£l hilo artificial pue
de ser tratado bien en el curso de su fabricacidn o al terminar esta
con un agente de endurecimiento, como#€ formaldehido 4 anélogos.,

bjemplo 17.

7985 Uname-cla de 50 partes de viscosa (preparada de la mzxz maners
acostumbrada contenienio del 8 - 10% por peso de celulosa) y 50 par-
tes de una solucidn de un éter metilico 6 etflico de celulosa preps-
rada como en el ejemplo 15, es hilada a hilo artificial, como descri-
to en el ejepplo 16.

730 kjemplo 18.

odo ue prodeuer cowo en los ejemplos 16 § 17, pero con 1ls
diferencis de que se usa como bsiio de brecipitecibn 4cido sulférico
del 30 - 70% de fuerza, siendo llevado el nilado cowmo descrito en ma
solicitud de patente nudmero 274.521.

35 Ejemplo 19,

Un género tejido, tal como género de algodén es provisto
medisnte una méquina adecuada, tal como uns mdquina rellenadora 6 una
méquina esparcedora de una & mis capss de una solucidén preparsda como
en los ejemplos 15 6 17, siendo secado después, (Si se da mds de una

740 capa es deseable secar el material después de splicar coda capsg).Des-
pués de haber secado el material y, si se desea, Emxpufx expuesto &
vepor durante corto tiempo, es introducido en un bafio de precipitscién
como mencionsdo en el ejegplo 15 & 18, siendo lsvado después y secado.
El moterisl textil puede ser tratado sntes o después de secado con un

745 acente de ablandamiento, tsl como un:. s0lucién de jabdn, uns solucidn

acuosa de aceite rojo de Turquis 6 uns solucidn agcuosa de glicerins.
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Ejemplo 20.

Bl procedimiento es igusl que en el ejemplo 19, con lz excepciédn

de gue se udicions & la solucidn un msterial de relleno, por ejempl

{
750 blenco de .inc, tize china o talco.,

Ljemplo 21.
wli proceaimiento es igusl que en los ejemplos 19 6 20, con lg
excepcidn de que se adicionen a la solucién un agente de ablenda-
miento tel como un aceite secante o no secante & un jabén.

755 Ejemplo 22.

Ikl procedimiento es igusl que en los ejemplos 19, 20 6 21, con
la excepcién de que la solucidn es mezclada con una solucién de al-
midén,

La expresidén "materizl artificisl" usade en le deseripcidbn y

760 reivindicaciones incluye: Hilos crtificiales, particulsrmente seda
artificial, pelfcules, capas y revestinmientos de todas clases, fo-
rroe pars textiles, papel, cuero y anélogos, encolados para hebreas,
pestc de libros, cuero artificial, adhesivos y cementos, placas y
composiciones plésticas en geheral, agentes pars espesar y agentes

765 para fijar pigmentos en el estampado de los textiles y anélogos.

La expresidén: "hilos artificiales" significa hilos artificisles
y géneros tejidos de cualquier clase, jpor ejenplo seda artificial,
fibra corriente, algoddén artificial, lsna artificial, pelo artifi-
clal, y paje artificial de cualguier clase,

770 La expresibn:"écidos minerales fuertes" significa dcido sufirioco
de por lo uwenos €l 35% de Ho50,, preferiblemente de 45% por lo menos
de HoS50, vy con respecto a los demés dcidos minerales, soluciones que
contienen tal proporcidn de 4cido que producen el mismo efecto en 1la
fabricacidén de materiales artificiales yue el dado por fdcido sulfdri-

775 co que contlene por lo menos el 35% de dcido sulfdrico.

A La expresidn: "dcido sulfilrico fuerte" § "Zcido sulfdrico® conte-
niendo por lo menos aprox. el 45% de monohidrato de 4cido sulfdrico"
significa dcido sulfdrico con un contenido de 35 - 98% de H50,.

Después de describir y exponer puarticulsrmente ls naturaleza de es

780 ta mi invencién y de qué manera ha de ser ejecutada, reivindico:



Nota reivindicatoria.
1.- Procedimiento pars lz fabricacibén de composiciones de celulosa

ique son solubles en Alcalis, pero no solubles o sole poco solubles

en agua, cuyo procedimiento consiste en hacer actuar sobre celulosa,

785 sin suministro de calor adicional, uno o més agentes alkilsntes en
la presencia de uns cantidad de dlcali més peguefia que el peso de
agua presente,

2.~ rrocellmiento psru la fabricacibén de composicicnes de celulossa,
segin el numero 1, en el gue se emplean como agentes alkilantes uno

790 6 més di-alkil-sulfatos,

%.- Procedimiento para le fauricacidén de composiciones de celulosa,
segln los numeros 1 y 2, en el cual se efectiia la alkilacién bajo
refrigeracién,

4.~ Procedimiento pars la fabricacidn 'de composiciones de celulosa,

795 en el gue uns solucidbn de un.alkil—derivado de celulosa soluble en
dlcali, preparado segin el procedimiento reivindicado en los nidmeros
1, 2 6§ 3, es llevada al estado o forme apropiade y'puesta en reac-—
cién con uno 6 més agentes coagulantes. .
5.- Procedimiento para la fabricacibén de composiciones de celulosa,
800 segin el nimero 4, en el cual la solucibén del alkil-derivado de celu-
losa formada, es puests en reaccidén ccn un agente o agentes que tiene
§ tienen un efecto coagulante sobre el material formado y un efecto
plastifigante sobre el nmaterial recién coagulado.
6.- Proceuimiento pars lu fabricacién de composiciones de celulosa,
805 conmo# reivindicado e:n el nimero 5, en ¢l cusl ls sclucién del alkil-
derivado de celulosa formada es puesta en reaccién con un medio gue
contiene por lo menos el 35% de monohidrato de 4cido sulfirico’d una
cantidad equivalente de otro écide mineral fuerte.
7.~ rroceuimiento para la fabricacién de composiciones de celulosa,
{ 810 como reivindicado en el mimero 6, en el que el héﬁo de coagulacibn
contiene no menos del 50% y no mds de aprox. el 80% de monohidrato de
écido sulfiarico.
8.~ Proce imiento pars la fabricacién de composiciones de celulosa,

sxgxum segln lo reivindicado en el ndriero 5, en el cual la solucibn
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815 del alkil-derivado de celulosa es puests en reaccidn con un agente
6 agentes que tlene o tienen un efecto coagulante sobre el material
formado y despuée cien urno o més agentes que tienen un efecto plastifie

'cahte cobre el material recién coagulsado.

9.- Yrocedimiento pere le fenricacibn de mztEriziw composicio—
820 res de celulosa, en forma de soluciones que pueden ser obtenidas disol-
viendo los alkil-derivados de celuloss obtenibles seglin lo reivindica-
do en los numeros & 1 - 3+
10.- Procedimiento pars ls fabricacidn de composiciones de ce-
lulosa, como alkil-derivados de celuloss disformes o en forma de ma-
825 teriales artificiales, siempre que se hayan fabricado por cualqguier
procedimiento de fabricacibén reivindicado en cualquiera de les reivindi
caclones anteriores, &§ por cuazlouier procedimiento quimicamente equiva-
lente de tal procedimiento de fabricecidn.
1l.- Frocedimiento pars la febricscién de composiciones de ce-
820 lulosa.
Todo tal y como aparece descrito en 1la presente memoria.
Consta esta memoria de veinticinco hojas foliadas y escritsas

Per una sola cars.

Madrid, a 5 de Nyiembre de 1935 Dr. Leon Lilienfeld
1%0 Mﬁ//&tz@z‘qﬁ; e de
2 ks
— ——
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