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Inglaterra.

Este invento se refiers a la preparacidn de
soluciones pigmentadas o tefiidas de esteres o dteres de
celulosa, tal como por ejemplo soluciones pigmentadas
de acetato de celulosa, para la obtencidn de hilos pig-

5. mentados o tefiidosg, de acetato de celulosa.

Hasta ahora ha constitu{do‘préctica comercial
el preparar las soluciones pligmentadas de acetato de ce-
lulosa, ror ejemplo las soluciones de acetato de celulosa
conteniendo bidxido de titanio, moliendo juntos el pigmen-

10. to, el acetato de celulosa y un disolvente para éste ulti-
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mo, corrientemente acetona. El bidxido de titanio dese-
cado tal como se vende para emplearlo como pigmento, se
encuentra corrientemente en estado de subdivisidn muy
fina, obtenido por molienda prolongada. 8in embargo,cuan-
do este material finamente fividido se trata con acetona
u otro disolvente de acuerdo con la préctica corriente,
las partfoulas del pigmentoc tienden a formar agregados
siendo corrients, por esta razdn, el somster la mezcla
bidxido de titanio-disolvente del acetato de celulosa a
una nuéva operacién de molienda, con objeto de desinte-
grar los agregados. La Memorie de la Patents norteame-
ricana n® 2.052.088, describe un método para pigmentar
gsoluciones del ester de celulosa molisndo un rigmento
desecado con une pequefia proporcidn de ester de celulosa
seco e incorporando la mezola resultante a la solucién
de ester de celulosa a pigmentar; en los EjJemplos, el
pigmento desecado y el acetato de celuloss seco se some-~
ten a la accidén de un molino de bolas durante 48 horas y
durante 72 horas, con objJeto de obtener scluciones satis-
factoriamente pigmentadas.

Se ha propuesto también el preparar soluciones
pigmentadas de esteres o éteres de celulosa, #in necesi-
dad de tratamientoc de molienda. En la Memoria de la Pa-
tente norteamericane n® 1.795.764, se propone el obtener
esteres y éteres pigmentados y solubles de celulosa, en
forme fibrosa, precipitando el pigmento en forma firamen-
te dividida directamzsnte sobre el derivado de celulosa;
el derivado pigmentado de celulosa puede disolverse en

un disolvente adecusdo para la obtencidn de lascas o bar-

nices. Ia Memoria de la Patente inglesa n? 350.924 descri-
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be un procedimiento para la pigmentacidn de esteres y
éteres de celulosa, en el que el derivado de celulosa y
el pigmento, ambos en estado finamente dividido, se mez-
clan o agitan sencillaments en un medio 1{quido que com-
prende un disolvente para el derivado de celulosa, con,
précticamente, un volumen igual de agua, para gque el de-
rivado de celulosa fije el pigmento y, después de sgepa~
rarse, lavarse y secarse, pueda disolverse fdcilmente en
el disolvente orgénico deseado. La Memoria de la Patente
inglesa n?® 376.989 describe un procedimiento para la pre-
paracién de bases Digmentadas de derivados de celuloss,
tales como la nitroceluloss y el acetato de celulosa,

para la obtencidn de lacas y anélogos, en el que se pre-
vars una dispersién del pigmento smesando durante un pe-
riodo prolongado una mezcla no-acuosa consistente en una
cantidad relativamentc elevada del pigmento, una cantidad
relativamente pequefia de un derivado fibroso de celulosa,‘
y un disolvente.para este Ultimo, siendo tal la viscosi-
dad de la mezcla que las nartfculas del pigmento se des-
integran por frotacidn, y se impide la nueva aglomeracidn
del pigmento durante el amasado. La Memoria de la Patente
inglesa n® 426.912 describe un procedimiento para la ob-
tencidn de hebras textiles, en el que la solucidn de fi-
latura se prepara trabajando uns massa pléstica, que com-
pfende un derivado de celulosa y un disolvente u homoge-
neizador, y un pigmento, entre rodillos, hasta que la masa
pléstica adgquiere un estado précticamente seco ¥y se reducse
el tamafio de las partfculas del pigmento, y dispersando

el producto resultante en la solucién de filatura que con-

tiene el mismo derivado de celulosa.
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El objeto de este invento es proporcionsr un
procedimiento perfeccionado y mds econdmico para la ob-
tencién de soluciones pigmentadas de esteres y éteres de
celulosa, en el que se evita la molienda del pigmento en
presencia del derivado de celulosa.

De acuerdo con este invento, un procedimiento
para la preparacién de una = lucidn pigmentada de un es-
ter o éter de celulora, comprende las etapas delmezclar
un ester o édter de celulosa practicamente seéco y pulveri-
zado, y un pigmento seco en el estdo de subdivisién de-
seada, en la solucidn, en una proporcidén que no exceda del
12% en peso, con respecto al peso del aster o éter de ce-
lulosa, hasta que el pigmento se encuentre précticamente
distribufdo con uniformidad sobre las superficies del pol-
vo de ester o éter de celulo:za, y deggitar luego la mez-
cla seca as{ obtenida, con un disolvente para el ester o
édter de celulosa, hasta que éste se haya disuglto en el
disolvente para producir una solucidn pigmentada.

Los esteres y éteres de celulosa secados al
aire confienen normalmente una pequefla cantidad de humedad
ocluida, generslmente del orden de 3% y, al aplicar este
invento, no es preciso eliminar esta pe quefia proporcién
de humedad. El ester o éter de celulosa puede usarse en
estado de completa sequedad, si se desea, pero no ofrece
ventajas el eliminar la humedad ocluida.

La mezcla del ester o éter de celulosa seco y
en polvo y del pigmento, puede realizarse en cuaslquier ma-
quina mezcladora adecuada en la que se lleve a cabo una\

mezcla apropiade de las rartfculas, tal como por ejemplo,

100. un tambor rotativo, una maquina de volteo o, coan preferen-



cia, una maquina Werner-Pfleiderer. El tiempo necesario
pars obtener la mezcla deseada, dependera en cierto grado
del tipo de méquina que se utilice; con una maquina Werner-
Prleiderer, basta corrientemente un perfodo de mezcla de
105. l a 2 horas.
Le disolucidn del ester o éter de celulosa puede
realizarse fdcilmente agitando la mezcla pulverulenta y
seca, junto con la cantidad de dlsclvente necesaria para
obtener la concentracidn »recisa, en un depésito u otra
110; vasija adecuada; con prefersncia, la disolucién se realiza
en la méquina mezcladora en la que se mezclan los polvos
secos. Se prefiere aflir el disolvente en dos oméds etapas
de tal modo que en la primers la mezcla pulverizada y la
cantidad de disolvente empleado son suficientes para for-
115. mar una pasta que luego se diluye afiadiendo y mezclandp
nuevas cantidades de disolvente hasta conseguir la con-
centracidn deseada.
El procedimiento a que este invento se refiere
puede emplsarse para preparar una o lucidn pigmentada que
120; puede hilerse directamente en forma de filamentos, o, como
variante, puede prepardrse una solueidén pigmentada més con-
centr;da adecuada pare incorporarse como soluecidn vigmen-~
tada de repuesto o prinecipal &l hilar soluciones prepara-
das por el nrocedimiento corriente. Para preparar una so-
125. lueidn de filatura directamente, se emnlea corrientemente
una pequeia concentracidn e vigmento, con preferencia del
Srden del 1 al 7%, mientras que pars la preparacidn de so-
luciones pigmentadas de renuesto o de nrartida, la concen-
tracidn de pigmento usade ha de ser mayor, con preferencia

130. comprendida entre log l{mites de 9 al 12%.
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Al aplicar el procedimiento a que este invento
se refiere se comprueba que cuando las partfculas de es-
ter o éter de celulosa que estan uniformemente revestidas
de pigmento, se mezclan con el disolvente, las part{culas
de pigmento tienen una tendencia muy requefia o nula a for-
mar agregados. El examen microsedpico de las soluciones
pigmentedas obtenidas demuestra que éstas 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, el pigmento em~
pieze & mostrar une tendencia e formar agregados.

El pigmento preferido para emplearlo en este in-

vento, es el bidxido de titanio, pero rueden utilizarse
otros pigmentos inorgdnicos u orgdnicos o mezclas de los

mismos. Son e jJemplos de dichos pigmentos:
Negro de humo,

Azul resistente Monastral BS (Journal of the Socisty
of Dyers an Colourists 1943,
rag. 233%)

Amerillo resistente Monolite GNS (Journal of the So-
clety of Dyers and Colourists,
1943, pag. 223).

Verde Irgalite DBN (The Geigy Company Limited)
Rojo Irgalite CBN (The Geigy Company Limited)
Azul Irgelite KR en polvo (The Geigy Company Limited)
Pare su empleo en la pigmentmcidn de soluciones
de scetato de celulosa y analogas, los pigmentos deben te-
ner un tamafio de part{culas no superior & 5 micrones (un
micrdén es igual a una milésima de milfmetro) y, con prefe-
rencia, no superior a 1 micrdn.
El ester de celulosa empleado es, con preferen-

cia, el acetato de celulosa, pero pueden utilizarse otros
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esteres tales como el propionato de celulosa, el butirato
de celulosa y el acetato-butirato de celulosa. Como e jem-
nlos de éteres de celulosa gue puedsen emplearse, figuran'
la etil-celulosa y la bencil celulosa. Al aplicar el pro-
cedimiento de acuerdo con este invento, no es necesario
reducir el derivado de celulosa a un estado fino de sub-
divisidn. Puede usarse directamente el copo corriente de
acetato de celulosa;

Este invento se aclara por los Ejemplos siguien-

tes, en los que lgs partes son en peso:
EJENPLO 1 -

Se mezclaron juntas, durante 1 hora, on una mi-
quina Werner-Pfleiderer, 3 partes de bidxido de titanio
Yy 103 partes de acetato de celulosa secundario que atra-
vesaba el tamiz de 20 a 30 mallas (y que contenfa el 34 de
humedad y una pronorcién de acetilo de 54,04 calculado al
estado de dcido acético). A continuacibén se afmdieron 145
partes de acetona y se continud mezclando durante 2-1/2
horas. Luego se afladieron otras 141 partes de acetona y
11 partes de agua y se mezcld durante 1/2 hora. La solu-
cidn obtenida se hild en seco & continuscidn, del modo co-
rriepte, para obtener hilos pigmentados.

BEJEMPLC 2 -

Se mezclaron juntas durente 1 hora en una maquina
Werner-Pfleiderer, O partes de bidxido de titanio y 103 par
tes de copos o grumos deacetato de celulosa (que contenfan
un % de humedad y una proporcidn de acetilo de 54,0% cal-
culado al estado de acido acético). Se afiadieron 145 par-

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

continuacidén se afiadieron 141 partes de acetona y 11 partes
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de sgua y se siguid mezclando durante 1 hora. Ia solu-
c1én resultantes se empled como solucidn de repuesto para
preparar soluciones de filatura, con la concentracidén de-
seada (corrientemente de 2 a 3% de bidxido de titanio
rara matear.

EJEMPLO 3 -

Se mezclaron juntas, durante 2 horas, en una
méquina Werner-FPfleiderer, 1 parte de Verde Irgalite DBN
¥y 103 partes de acetato de celulosa como el empleado en
el Ejempio 1. Luego se afiadieron 140 partss de acetona y
5 partes de agua y se aiguil mezclando en la misma miqui-
na durante 5 horas. Durants un per{odo de 1 hora se afia-
dieron otras 140 pertes ¢e acetona y 5 partes de agua y
luego se siguid mezclando durante otras dos horas. Se
obtuvo una solucibén adecuada para la filstura en seco.

EJEMPLO 4 -

Se mezclaron Juntas, durants 1 hora, en una
méaquina Werner-Pfleiderer, 3 partes de &vido de titanio
y 103 partes de acetato de célulosa, como el usado en el
Ejemplo 1. 4 continuacidn se afiadieron 290 partes ‘e ace-
tona y 11 partes de agua y =e continud mezclando durante
3 horas: Se obtuvo una solucidn adecuada para la filatura

en sSeco.

- NOTA -

Habilendo ya descrito amnliesmente la naturaleza
del invento, as{ como la manera de llevarlo a cabo en la
préctica, a8 hace constgr que los procedimientos anterior-
mente descritos son suceptibles de ligeras modificaciones
de detalle, sin que por ello se altere el principio funda-

mental del invento. Tarbién se hace constar que dicho in-
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vento se refiere a una Patente I esentada en Inglaterra
con fecha 10 de Enero de 1949, bajo el N® 629, acogién-
dose por lo tanto a los beneficlos que @wneeden los Con-
venios Internacionales en vigor, siesndo lo que constituye
le esencia del invento y por lo que se solicita Patente
de Invencidén por veinte afios en Espafia: "Procedimiento
de obtencidn de soluciones pigmentadas de esteres o éte-
res ds celulosa"; caracterizdndose por lo siguiente:

12 - Procedimiento de obtencidn de scluciones
pigmentedes de esterss o éteres de celulosa, caractsriza-
dc por ccmprender las etapas de mezclar un ester o éter
de celulossa préoticamente desecado y mulverizado, y un
pigmento seco en el estado de subdivisién deseado, en la
solucién, en una proporcidn no superior al 12% en peso
con respecto al peso del ester o éter de celulosa, hasta
que el pigmento esta précticamente distribufdo de modo
uniforme sobre las superficies del ester o éter de celu-
losa en polvo, y‘de agitar luego la mezcla seca as{ obte-
nida con un disolvente para el ester o &ter de celulosa,
hasta que este Qltimo se haya disuelto en el disolvente
para formar una solucidn pigmentada.

22 - Procedimiento, segiin 1o especificado en la
reivindicacidén 1, caracterizado por§ue el disolvente se
aftade en dos o més etapas, de tal modo que en la primera,
le mezcla pulverizada y la cantidad de disolvente empleada
gson suficientes para formar una pasta que lusgo se diluye
en ulﬁeriores cantidades de disclvente, hasta alcanzar la
come entracidn deseada.

3¢ - Procedimiento, segin lo especificado en la

reivindicacién 1 o 2, caracterizado porque sl ester o éter
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de celulosa se emnDlea en la condicidn o estado de seco
al aire.

4% - Procedimiento, segin lo especificado en
la reivindicacidn 1, 2 o 3, caracterizado porque el ester
de celulosa usado es el acetato de celulosa.

52 - Procedimiento, segln lo especificado en
cualquiera de las reivindicaciones anteriores, caracterie
zado porque 8l rigmento empleado es el bidxido de titanio.

62 - Procedimiento, segin lo especificado en
la reivindlcacidn l, caracterizado por eplicarse précti~
camente, tal oomo se describe en cualduiera de los Ejem~
plos anteriores.

7¢ - Procedimiento de obtencidn de soluciones
rigmentades de esteres o éteres de celulosa, caracteriza-
do por lsa preparacién de soluciones pigmentadas de estef
res © éteres de celulosa, cuando se obtienen por el pro-
cedimiento especificado en cualquiera de las reivindica-
clones anteriores.

82 - Procedimiento de obtencién de soluciones
pigmentadas de esteres o dteres de celulosa; tal y como ’
éueda substancialmente descrito en la presente Memoria que

consta de diez hojas escritas a méquina por una sole de

sus caras.

COURTAULDS, LIMN
Per Poder de J. GOM
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