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Este invento se refiere a la  preparación de 

soluciones pigmentadas o teñidas de esteres o éteres de 

celulosa, t a l  como por ejemplo soluciones pigmentadas 

de acetato de celulosa, para la  obtención de h ilos pig-  

5* mentados o teñidos, de acetato de celulosa.

Hasta ahora ha constituido práctica comercial 

e l  preparar las soluciones pigmentadas de acetato de ce­

lulosa, por ejemplo las soluciones de acetato de celulosa 

conteniendo bióxido de tita n io , moliendo juntos el pigmen 

to , e l  acetato de celulosa y un disolvente para éste u lt i10
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mo, corrientemente acetona. El bióxido de titan io  dese­

cado ta l  cono se vende para emplearlo como pigmento, se 

encuentra corrientemente en estado de subdivisión muy 

fin a, obtenido por molienda prolongada. Sin embargo,cuan- 

15* do este material finamente fividido se trata con acetona 

u otro disolvente de acuerdo con la  practica corriente, 

las partículas del pigmento tienden a formar agregados 

siendo corriente, por esta razón, e l  someter la  mezcla 

bióxido de titanio-disolvente del acetato de celulosa a 

20. una nueva operación de molienda, con objeto de desinte­

grar los agregados. La Memoria de la  Patente norteame­

ricana ns 2.059.088, describe un método para pigmentar 

soluciones del ester de celulosa moliendo un pigmento 

desecado con una pequeña proporción de ester de celulosa 

25. seco e incorporando la  mezcla resultante a l a  solución 

de ester de celulosa a pigmentar; en los Ejemplos, el  

pigmento desecado y el acetato de celulosa seco se some­

ten a la  acción de un molino de bolas durante 48 horas y 

durante 72 horas, con objeto de obtener soluciones s a tis -  

30. fnotoriamente pigmentadas.

Se ha propuesto también e l  preparar soluciones 

pigmentadas de esteres o éteres de celulosa, áLn necesi­

dad de tratamiento de molienda. En la  Memoria de la  Pa­

tente norteamericana n* 1.795.764? se propone el obtener 

3 5 . esteres y éteres pigmentados y solubles de celulosa, en

forma fibrosa, precipitando el pigmento en forma finamen­

te dividida directamente sobre el derivado de celulosa; 

el derivado pigmentado de celulosa puede disolverse en 

un disolvente adecuado para la  obtención de lacas o bar- 

4 0 . nices. La Memoria de la  Patente inglesa n* 3 5 0 .924 descri-



be un procedimiento para la  pigmentación de esteres y 

éteres de celulosa, en el que el derivado de celulosa y 

e l pigmento, ambos en estado finamente dividido, se mez­

clan o agitan sencillamente en un medio líquido que com­

prende un disolvente para el derivado de celulosa, con, 

prácticamente, un volumen igual de agua, para que el de­

rivado de celulosa f i j e  e l  pigmento y, después de sepa­

rarse, lavarse y secarse, pueda disolverse fácilmente en 

e l disolvente orgánico deseado. La Memoria de la  Patente 

inglesa n* 376.989 describe un procedimiento para la  pre­

paración de bases pigmentadas de derivados de celulosa, 

tales  como la  nitrocelulosa y e l  acetato de celulosa, 

para la  obtención de lacas y análogos, en el que se pre­

para una dispersión del pigmento amasando durante' un pe­

ríodo prolongado una mezcla no-acuosa consistente en una 

cantidad relativamente elevada del pigmento, una cantidad 

relativamente pequeña de un derivado fibroso de celulosa, 

y un disolvente para este ultimo, siendo t a l  la  v isc o si­

dad de la  mezcla que las partículas del pigmento se des­

integran por frotación, y se impide la  nueva aglomeración 

del pigmento durante e l  amasado. La Memoria de la Patente 

inglesa n* 426.912'describe un procedimiento para la  ob­

tención de hebras te x ti le s ,  en el que l a  solución de f i -  

latura se prepara trabajando una masa p lá stica , que com­

prende un derivado de celulosa y un disolvente u homoge- 

neizador, y un pigmento, entre rodillos, hasta que la  masa 

p lástica adquiere un estado prácticamente seco y se reduce 

e l  tamaño de las partículas del pigmento, y dispersando 

el producto resultante en la  solución de filatu ra que con­

tiene e l  mismo derivado de celulosa*
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E l ob jeto  de e s te  invento es p ro p o rcio n ar un 

procedim iento p erfeccionado y más económico para  la  ob­

te n ció n  de so lu cio n es pigmentadas de e s te r e s  y é te re s  de 

c e lu lo s a , en e l  que se e v i ta  l a  molienda d el pigmento en 

p re se n cia  del derivado de c e lu lo s a .

De acuerdo con e s te  in v en to , un procedim iento  

p ara  l a  p rep aració n  de una so lu ció n  pigmentada de un e s ­

t a r  o é t e r  de c e lu lo s a , comprende la s  e tap as  de m ezclar  

un e s te r  o é t e r  de c e lu lo s a  prácticam en te s e c o  y p u lv e ri­

zado, y un pigmento seco  en e l  e s tá o  de subd ivisión  de­

sead a, en l a  so lu ció n , en una proporción que no exceda del 

12% en p eso , con re sp e cto  a l  peso d e l e s t e r  o é te r  de ce ­

lu lo s a , h a s ta  que e l  pigmento se encuentre p rácticam en te  

d is tr ib u id o  con uniformidad sobre la s  s u p e r f ic ie s  del p o l­

vo de e s te r  o é te r  de c e lu lo s a , y d e e g ita r  luego l a  mez­

c l a  se ca  a s í  ob tenida, con un d iso lv e n te  para  e l  e s t e r  o 

é t e r  de c e lu lo s a , h a sta  que é s te  se haya d isu e lto  en e l  

d iso lv e n te  para p rod u cir una so lu ció n  pigm entada.

Los e s te re s  y é te r e s  de c e lu lo s a  secados a l  

a i r e  contienen normalmente una pequeña can tid ad  de humedad 

o c lu id a , generalm ente d el orden de 3% y, a l  a p l ic a r  e s te  

in v e n to , no es p re c iso  e lim in ar e s ta  pequeña proporción  

de humedad. E l e s te r  o é te r  de ce lu lo sa  puede u sarse  en 

estad o de completa sequedad, s i  se d esea , pero  no o fre ce  

v e n ta ja s  e l  elim inar l a  humedad o c lu id a .

La m ezcla del e s t e r  o é te r  de ce lu lo s a  seco y 

en polvo y d el pigmento, puede r e a l iz a r s e  en cu alq u ier má­

quina m ezcladora adecuada en la  que se l le v e  a cabo una 

m ezcla apropiada de la s  p a r t í c u la s ,  t a l  cono por ejem plo, 

un tambor r o t a t i v o ,  una máquina de v o lte o  o , con p re fe re n -



c ia , una máquina Werner-Pfleiderer. El tiempo necesario 

para obtener la  mezcla deseada, dependerá en cierto grado 

del tipo de máquina que se u ti l ic e ;  con una máquina Werner- 

Pfleiderer, basta corrientemente un período de mezcla de 

105. 1 a 2 horas.

La d iso lu ció n  d e l  e s te r  o é te r  de c e lu lo sa  puede 

r e a l i z a r s e  fáoilm ente agitando l a  m ezcla p u lveru len ta  y 

s e c a , junto con l a  cantidad  de d iso lv e n te  n e c e s a ria  para  

obtener la  co n cen tració n  p r e c is a , en un d ep ó sito  u o tra  

1 1 0 . v a s i j a  adecuada; con p re f e re n c ia , la  d iso lu ció n  se r e a l iz a  

en l a  máquina m ezcladora en l a  que se m ezclan lo s  polvos 

s e c o s . Se p re f ie re  añadir e l  d iso lv en te  en dos qínás etap as  

de t a l  modo que en l a  prim era l a  mezcla p u lverizad a y l a  

can tid ad  de d iso lv en te  empleado son s u f ic ie n te s  para f o r -  

11$. mar una p asta  que luego se d ilu y e añadiendo y mezclando 

nuevas can tid ad es de d iso lv e n te  h a s ta  consegu ir l a  con­

c e n tra c ió n  deseada.

El procedimiento a que este invento se refiere  

puede emplearse para preparar una solución pigmentada que 

120. puede hilarse directamente en forma de filamentos, o, como 

variante, puede prepararse una solución pigmentada más con­

centrada adecuada para incorporarse como solución pigmen­

tada de repuesto o principal a l h ilar soluciones prepara­

das por e l  procedimiento corriente. Para preparar una so- 

125. lución de filatu ra  directamente, se emplea corrientemente 

una pequeña concentración de pigmento, con preferencia del 

orden del 1 a l 3%, mientras que para la preparación de so­

luciones pigmentadas de repuesto o de partida, la  concen­

tración de pigmento usada ha de ser mayor, con preferencia 

I30. comprendida entre los lím ites de 9 al 12%.
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Al aplicar e l  procedimiento a que este invento 

se refiere se comprueba que cuando las partículas de ás­

te r  o éter de celulosa que están uniformemente revestidas 

de pigmento, se mezclan con el disolvente, las partículas  

de pigmento tienen una tendencia muy pequeña o nula a for­

mar agregados. El examen microscópico de las soluciones 

pigmentadas obtenidas demuestra que estas se encuentran 

notablemente libres de agregados. Es importante que la  can­

tidad de pigmento empleada no exceda del 12%, ya que a 

concentraciones superiores a esta cifra, e l  pigmento em­

pieza a mostrar una tendencia a formar agregados.

El pigmento preferido para emplearlo en este in­

vento, es el bióxido de tita n io , pero pueden utilizarse  

otros pigmentos inorgánicos u orgánicos o mezclas de los

mismos. Son ejemplos de dic&os pigmentos:

Negro de humo,

Azul resistente Monastral BS (Journal of the Society
of Byers an Colourists 1 9 4 3 , 
pag. 2 3 3 )

Amarillo resistente Monolito QNS (Journal of tiie So­
ciety  of Dyers and Colourists, 
1 9 4 3 , pag. 223).

Verde Irgalite  DBN (The Geigy Company Limited)

Rojo Irg a lite  CBN (The Geigy Company Limited)

Azul Irg alite  KR en polvo (The Geigy Company Limited) 

Para su empleo en la pigmentación de soluciones 

de acetato de celulosa y analogas, los pigmentos deben te ­

ner un tamaño de partículas no superior a 5 mi orones (un 

micrón es igual a una milésima de milímetro) y, con prefe­

rencia, no superior a 1 micrón.

El ester de celulosa empleado es, con preferen­

cia, e l  acetato de celulosa, pero pueden u tilizarse otros
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esteres tales como el propionato de oelulosa, el butirato  

de celulosa y el acetato-butirato de celulosa. Como ejem­

plos de éteres de celulosa que pueden emplearse, figuran 

la  e til-ce lu lo sa  y la  bencll celulosa. Al aplicar el pro­

cedimiento de acuerdo con este invento, no es necesario 

reducir e l  derivado de celulosa a un estado fino de sub­

d ivisión. Puede usarse directamente el copo corriente de 

acetato de celulosa.

Este invento se aclara por los Ejemplos siguien­

te s , en los que las partes son en peso:

EJEMPLO 1 -

Se mezclaron juntas, durante 1 hora, en una má­

quina Werner-Pfleiderer, 3 partes de bióxido de titan io  

y 103 partes de acetato de celulosa secundario que atra­

vesaba el tamiz de 20  a 30 mallas (y que contenía e l  3% de 

humedad y una proporción de a ce tilo  de 54^0% calculado al  

estado de ácido acético ). A continuación se añadieron I45 

partes de acetona y se continuó mezclando durante 2-1/2  

horas. Luego se añadieron otras 141 partes de acetona y 

11 partes de agua y se mezcló durante 1 /2  hora. La solu­

ción obtenida se h iló  en seco a continuación, del modo co­

rriente, para obtener hilos pigmentados.

EJEMPLO 2 -

Se mezclaron juntas durante 1 hora en una máquina 

Wemer-Pfleiderer, 9 partes de bióxido de titan io  y 103 par 

te s  de copos o grumos deacetato de celulosa (que contenían 

un 3% de humedad y una proporción de a c e tilo  de 54*0% c a l­

culado a l  estado de ácido acético). Se añadieron 145  par­

tes de acetona y se continuó la  mezcla durante 4 horas. A 

continuación se añadieron 141 partes de acetona y 11 partes
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de agua y se siguió mezclando durante 1 hora. La solu­

ción resultante se empleó como solución de repuesto para 

preparar soluciones de fila tu r a , con la concentración de­

seada (corrientemente de 2 a 3% de bióxido de titanio  

para matear.

EJEMPLO 5 -

Se mezclaran juntas, durante 2 horas, en una 

máquina Werner-Pfleiderer, 1 parte de Verde Irgalite  DBN 

y 103 partes de acetato de celulosa como el empleado en 

e l Ejemplo 1 . Luego se añadieron I40 partes de acetona y 

5 partes de agua y se siguió mezclando en la  miaña máqui­

na durante 5 horas. Durante un período de 1 hora se aña­

dieron otras 140 partes de acetona y 5 partes de agua y 

luego ce siguió mezclando durante otras dos horas. Se 

obtuvo una solución adecuada para la  filatu ra  en seco. 

EJEMPLO 4 -

Se mezclaron juntas, durante 1 hora, en una 

máquina Werner-Pfleiderer, 3  partes de óxido de titanio  

y 103 partes de acetato de celulosa, como el usado en el  

Ejemplo 1 . A continuación se añadieron 290  partes de ace­

tona y 11 partes de agua y se continuó mezclando durante 

3 horas. Se obtuvo una solución adecuada para la  filatura  

en seco.

- N O T A  -

Habiendo ya descrito ampliamente l a  naturaleza 

del invento, a s í  como la  manera de llevarlo  a cabo en la  

práctica, se hace constar que los procedimientos anterior­

mente descritos son suceptibles de ligeras modificaciones 

de d etalle, sin que por e llo  se altere el principio funda­

mental del invento. También se hace constar que dicho in-
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vento se refiere a una Patente presentada en Inglaterra  

con fecha 10  de Enero de 1 9 4 9 . bajo el N3 629, acogién­

dose por lo  tanto a los beneficios que conceden los Con­

venios Internacionales en vigor, siendo lo que constituye 

la  esencia del invento y por lo que se s o lic ita  Patente 

de Invención por veinte años en España: "Procedimiento 

de obtención de soluciones pigmentadas de esteres o éte­

res de celulosa"; caracterizándose por lo siguiente:

is - Procedimiento de obtención de soluciones 

pigmentadas de esteres o éteres de celulosa, caracteriza­

do por comprender las etapas de mezclar un ester o éter 

de celulosa prácticamente desecado y pulverizado, y un 

pigmento seco en e l  estado de subdivisión deseado, en la  

solución, en una proporción no superior al 12% en peso 

con respecto al peso del ester o éter de celulosa, hasta 

que el pigmento esté prácticamente distribuido de modo 

uniforme sobre las superficies del ester o éter de celu­

losa en polvo, y de agitar luego la  mezcla seca así obte­

nida con un disolvente para el ester o éter de celulosa, 

hasta que este último se haya disuelto en el disolvente 

para formar una solución pigmentada.

2 S - Procedimiento, según lo especificado en la  

reivindicación 1 , caracterizado porque el disolvente se 

añade en dos o mas etapas, de ta l  modo que en la  primera, 

la  mezcla pulverizada y la  cantidad de disolvente empleada 

son suficientes para formar una pasta que luego se diluye 

en ulteriores cantidades de disolvente, hasta alcanzar la  

c ote entraci ón de seada.

33 -  Procedimiento, según lo  especificado en la  

reivindicación 1 o 2 , caracterizado porque el ester o éter
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de celulosa se emplea en la  condición o estado de seco 

al aire.

4 * -  Procedimiento, según lo especificado en 

la  reivindicación 1 ,  2 o 3 !  caracterizado porque e l ester  

de celulosa usado es el acetato de celulosa.

53 -  Procedimiento, según lo especificado en 

cualquiera de las reivindicaciones anteriores, caracteri­

zado porque el pigmento empleado es el bióxido de tita n io .

6 s -  Procedimiento, según lo especificado en 

la  reivindicación 1 , caracterizado por aplicarse prácti­

camente, ta l como se describe en cualquiera de los Ejem­

plos anteriores.

ys - procedimiento de obtención de soluciones 

pigmentadas de esteres o atares de celulosa, caracteriza­

do por la  preparación de soluciones pigmentadas de este­

res o éteres de celulosa, cuando se obtienen por el pro­

cedimiento especificado en cualquiera de las reivindica­

ciones anteriores.

8 s - Procedimiento de obtención de soluciones 

pigmentadas de esteres o éteres de celulosa; ta l  y como 

queda substancialmente descrito en la  presente Memoria que 

consta de diez hojas escritas a máquina por una so]̂ a de 

gus caras.

Madrid, 14  de dic^eitbre * 949 .

COURTAULDS, LIMIP
Per Peder de J. GOM&L
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