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MEMORIA DESOCRIPTIVA
de uns Pdteﬁte de Invencién por 20 efios,
, & nombre des
LANBIt LIMITED y ALBERT NOHMAN EDMONDSON,
sdbdito briténico, domiciliados en Len—
cester, Caton Road (Inglgterra), por: -
"PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE MATE-
RIALES POLIMEROS ELEVADOS,

p—r— et e

El presente invento se refiere a un procedimiento para la
preparacién de materisles polimeros elevados en forma distinta
ykpeculiar predeterminable, partiendo de disoluciones de los in-‘
dicados materisles en disolventes lfquidos.

Une fese importante en la produccidén de bestantes materiae-
les polimeros elevados es la de la precipitacién del polimero
de la disolucién por medio de un no disolvente del polimero que
es sustancialmente miscible con la disolucidn,

Frecuentemente se adopta para este objeto un procedimiento
Sencilio, en el que la disolucién se agita mecdnicemente mien-
tras se mgregs el precipitente, o viceversa. Este procedimiento
no conduce por s{ mismo a la produocién_de precipitados de tama-
fio reproducible o predeterminado de las partfculas, de la forms
o de la porosided, ya que estos factores han de depender consi-

derablemente de 1a hsbilidad del operario. Ya &e conocen inten-
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tos pers suprimir estos inconvenientes. Por ejemplo en la p&ten—%g

te briténice K¢ 338,214 la disolucién y el précipitente se mesz-

. clan continuamenteipor su paéo e través de una bomba centrifuga.

De modo anélogo en la patente britdnica Ne 497,963 la precipita-

eibén se efectia grecias al paso de le disolucidén a través de es—

- trechos agqjeros en un tambor perforado que gira en un bafio de

precipitante. En la patente briténice W2 531,955 la disolucién
se ﬁneva a travéélde una serie de zomas en gue se agrega el pre-
cipitente, efectudndose la agitacién por un agitador mecénico.
El iﬁvento que vamos e describir, ge refiere tembién a le preeci-
pitecién continue, pero la mezcla dé la disolucién y del preci-
pitante la efectda sencilléménte previendo uns turbulencia ade-
cusda dependiente de la forme de la cdmara mezcladora, Esencisl-
mente la disolucién de polimero se inyecta continuamente en una
coiriente del precipitaente en una cémere mezcladora, cerca de |
cuye selide se preve una placa perforada o similer gue constitu~
ye un dispositivo detentor estacionmrio. Por este medio se BLPTO-
duce une furbulenéia qﬁa origina une mezcla vigoross y suponien-

do que se utilize suficiente precipifante, da por resultado una

-precipitacién ctntinus del polfmero en fomma separada y su elimi-

necién subsiguiente de la cdmars mezcladora por los orificios o
paaoa'a través o alrededor del dispoéitivo retentor dentro de un
equipo adecusdo de sedimentacién o tamizacién,

Para cualguier dieolucidn pelimara,y un precipitante man-~
tenidos a témperatufas eohstantes aungue no necesarlamente igua-
les, el precipitado producido posee propiededes esencialmente
invariables, suponiendo que les relaclones de alimentecidn de
las dos corrientes lfquiaas ¥ las condiciones pare producir la
turbulencie permanezcan tembién constanfes. Pﬁéde sin embargo
lograrse slguna veriecién de las caracterfstioas ffsices del pre-

cipitado mediante cembios en la temperature de los 1lfguidos, en
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le concentracién de la disolucién polfmers, en 1é/oomrosicidn déf%
precipitante, en la composicién del lfigquido después de la preci-
pitacién, y en 1l turbulencia producidas, afecténdose esta dltima

por gl grado de corriente del 1f{quido en la mémara mezcladore y

por les dimensiones del dispositivo retentor.,

“ | El procedimiento descrito ofrece varias ventejes. En primer
lugar puede efectuarse continuemente desde los depbsitos de alma-
cenaje sin necesitar grandes depbsitos de precipitacién siempre
ceros, En segundo lugar el producto posee caracteristices fisicas
invariables.en el supuesto de que no varien les condiciones de
trabajo. En tercer lugar escoglendo convenientemente estas condi-
ciones pueden producirse precipitados de forma f{sica requerida,
Mientras que las dos primeras ventajas}reéultan muy convenientes
pars le produccién grande en escale industrial, su velor se au~
menta grandemente por el cumplimiento de la tercers conmdiecién. |
Por ejemplo de modo general serd muy inconveniente para el preci-
pifadb~el que comprends un orden smplio de tamafios en las part{-
culas desde un polvo fino hssta grandes masas fibrosas, ya que
esto conduciria a dificultar el levado o mezcla. Graciss &l pro-
cedimiento descrifo es posible ordenar los factores de la co-
rrienﬁe, de la concentrecién y de-1a températura, de modo que el
precipitado esté constituido generslmente por completo por gré-
nulos sepersdos o discretos de préximemente 1/8 pulgada de espe-
sor y de 1/4 pulgede de longitud. La produccién de un precipitado
granuiar de estaé caracteristicas és uns note muy importante del
invento. Ademds y de igual importancis es 1ls fscilidad con que
ﬁusde variarse como se gquiers la porosidad de estos grénulos. Es
asi posible producir un preaipitado grannlar, en el que cads par-
ticula tenga une estructurse porosa & modo ds esponja, resultado
de gran cdﬁsecuencia en las operaciones de lavado y en 1los pro-
cesqs:en que se requiere que 108 grﬁnuldé.absorban egentes qui—v

micos.,



‘80

? o5

; 00

95

100

105

1310

Disposi%iVUs aﬁeeuados para llevar & la préctica este in—
vento se iluatran esquemﬁticamente en los adjuntos dibujos. Los
medios ordinarios tanto para bombear como psre calentar la diso-
lucidén polfmers y el precipitente no se han ilustrado.

Réfiriéndonos shore & la figurs 1, el precipitador propia-
mente tal estf conmtituido por un dep6aito_tubu1ar A de unss 6 :
pulgaﬁas de difmetro y de 3 pies de .longitud con su admisién con-

veniente en un extremo pers el_precipitante C y la disolucién po-

‘1fmera D, de préximemente 1,5 pulgades de didmetro, y de uns sa-

lida comfn E en el otro extremo para el precipitadoc y el 1{quido
total. Unas 8 pulgadas por encima devlos tubos de admisién se co-
loca une place perforade B gue contiene un agujero central con el
didmetro de-una\pulgada y esta retencién de ls corriente del 1i-
quido en él'depﬁsito produce una,turbulencia'considerable, efec~-
tuando une mezcle vigoroé& de la disolucién‘pclimera ¥ del preci-
pitente con la consiguiente ?recipitaci6n répida. La placa des-
erite de orificio seneillo.es-por 1o demds S0lo uno de los medios
diversos 1deados parea prodﬁbir turbulencia y une mezcls eficaz y
en la figura 2 se ilustra una forme alternaxiva de este eguipo.
Cualquier diafregma perforado estacionario o cualquier retencién
mecénice o0 placa de rebote en el depbsito mezclador colocado de
menera que restrinjen temporalmente la corriente de los lf{quidos
Y que activen su mezcla, pueden emplsarse de igual modo. En la
produceidn de la turbulencie por este procedimiento es de sefia-
lar el que el dispositivo retentor no necesita extenderse en la
dirqccién de le corriente l{guida. 4si une placa orasdeda con un
espesor de 1/8 pﬁlgadas'podré producir un grado de turbulencis
enélogo & una de 6 pulgadas de espesor. La importancia de este
hecho sé halls en que como el dispositivo retentor puede ser may
delgado, tiens un efecto desprecisble sobre el grado de ‘movimien-
to de la mezcle flufde & través de la cfmara en su conjunto. De
modo anélogo; le situecién de las dos entradas para la admisién

de la disolucién polimera y del precipitante o de sus direcciones
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relativas en la entrada pueds variarse, sdpueéto que no se perjﬁ;w
dique el funcionemisnto conveniente del dispositivo retentor. Sin
embargo noeotrosfpreférimbs>que la situacién de las entradas ses

tal que la disolueién polimers y el precipitants corran en la mis-

‘me dirsccién en el momento de eu primer contaeto'xeoiproco, Ade-

nés nbsot:os.praférimos.qua los didmetros devlqs.tubcs.de~entrada
pars introducir la diaoluciép poliméra y el preci@itanxe dentro
de la cémara megcladors, sean una fraccién apreciable del didme~
tro de la misms cémera mezcladors. Por 1oAdem£s=puede heber une
multitﬁd de estos tubos de admisién para cadas cémara mezcladora.
Debe advertirse que este método de activar la mezecla no emplea -
ningtn dispositivo movido mecénicements dentro de le cémars meg-
cladora.‘Tbmbiéh debe advertirse gue el procedimiento combina el
empleo de'un equipo como el descrito Jjuntemente con teles condi-
eiones de trabajo en la corriente que se produzca una turbulencis.

Naturalmente gue el dispositivo anteriormente descritoc pue- 7
de utilizarse en cuslguier posieién y que no necesita disponerse
vertiealmente como se ilustra en los dibujos, sino que puede ser
horigontal o inelinedo por arriba, siendo 1ls caracteristica im-
portente las direcciones relativaes de las. dos corrientes de 1{qui-
do entre sf y respecto & la placa de rebote o retencién ¥ no sus
direccionss absolutas con relacién a la horizontal,

El invento me refiere de igual modo'a disoluciones polfge-
ras que contienen sustencias colorantes, pigmentos o0 materiales
de_relleﬁo cualquiera gue see su forme fibrose o dividida, disuel-
tas o,suapendidss} , | -

Bl procedimiento aqui descrito se he descubierto que tiene
perticular valor en relaciéﬁ con discluciones de acetatos de ce-
lulosa dé diversos grados de acetilizaeién. En la recuperacién de
estos ﬁateriales de la disolucién es muy conveniénte eviter la
produceién de material pulverulento que difieulta la recuperacién
de subuepensién,uy evitar también lé produceidn de parﬁiculas du-~
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res ytéérheas que no se lavan fﬁcilmente;ﬁElvinvento héidado re—
sultados muy favorables en la formacién de precipitados con una
forma granular & modd de bolites, de disolucionss de acetato de
eelulosa &isueltoven acetona ¢ en mezeclas de acetilizscidn,

E1l método deAllevar a la préctica muestro invento de susr- -
te que de modo continuo se produzcan precipitados de caracteris-
ticas requeridas, puede indicarse pbr los.siguientea datos.,

Dos disoluciocnes del mismo aceteto de celulosa con una pro-
porcién de 54,5 ﬁ'de éoid6 a6ét1co, ge prepararon en un disclven.-
te'qonteniendc 55 partes en peso de dcido acédtico y 45 partes en
peso de agus; siendo la concentracién en ascetato de celulosa de
16 % en ceda uns, Esfas se calentaron & 652 C y a une proporcién
congtente de_éO galones por hore se hicieron paser al interior
de un depbsito de precipitacidn, & traves del cual corria el
precipitante; una disolucién diluide de dcido acético. Le tnies
diferencia en las condiciones de la precipitacién pare las dos
disoluciones se encontrabe en la proporcién de corriente de es-
te precipitante, siendo de 2.200 galones por hora en ﬁn caso
(emsayo 1) y de 1.900 galones por hora en el otro (emsayo 2).

El précipitado se tratd luego en une etape separads con un lava-
do y secado subsiguientes. La comparacidén de los productos fina-
les demostré que si bién estaban constituidos por particulas de
temafio aproximadamente igusl, existie sin embargo una diferencie
apreciable en la densidad bruta, Asi el material del ensayo 1
poseia<ﬁna dengidad total de 7,4 1lib. por pié ovbico, mientres
que el del ensayo 2 poseias una densidad fotal de 10,3 1ib. por
pié cdbico. Esta diferencia en la densidad dentro de las parti-
cules pusde demostrarse més claramente moliéndolas y volviendo

8 determinar laeslensidades totales o brutas. De este modo el
efecto de trabazdén de grandes grénulos queda eliminado y el va-
lor de la densided constituye una medide de la poiosidad del sé-
lido, Los coeficlentes eorr93pohdientes deflé densidad bruta del
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' material molido-pe encontraron ser de 22,7 y 31,1 1ib., por pié *

edbico, |

En un tercer ensayo se obtuvo un precipitado mﬁy blando vy
poroso producido de une disolucibn &l 21,6 %‘aevacetato de ce-
lulose en acetona, empleando esgua osliente como precipitante.
Le corriente de la diaolu&idn fué de 100 gelones por hora y le
corriente del precipitante de 3.760 galones por hora. El apara-

| to'empleado fué similar ai de la figurs 1, exdepto que la entra-

da D de la disolucién teriia un difmetro de solo media pulgada
¥ qﬁe el sgujero en le placa oradada B era de pulgade y medis,
El precipitedo resultante, une vez seco, se encontr$ tener una
densidad bruta de solo 4 1ib, por pié adbico cusndo se produjo,
y 16 1ib. por pié cfbico cuando se molid.
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Se reivindioca como nuevo y de propia invencidn:

l.- Procedimiento para le obtencidn de hateriales polime-
ros elevados, o-procedimiento’para la precipitecién de polfimeros
de pus disoluciopee; el cual comprende la inyeccién simulténea
del liguido precipitante y de la disolucién del polimero dentro
de une cdmara, gue Be caracteriza porque dentro de la misma
existe'una restriceién estacionarie pars lé corriente, siendo
tel la velocidad del 1iquido en movimiento gue se obtigne unsa
mezcla Intime e intemsa de la disolucidén y del precipitante.
| 2.~ Procedimiento segin lo reivindicado en el'punto 1, en
el gue las corrientes de la disolucidén de polfmero y de preci-
pitante fluyen en le misma direccidn en el instante de su pri-
mer contacto reciproco. |

3.< Procedimiento segﬁnilo reivindicado en los puntos 1 y

‘2, en el gue la restriccién de la corriente se obtiene en una

place con orificios.

4.~ Procedimiento segiin lo reivindicado en cualqniéra de
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los puﬁtda precedenfes, en el que el preeipitante<es miscible caﬁ"
la disolucién polimera. | ,

5.~ Procedimiento segtin lo reivindicado en cualguiera de
los puntos precedentes, en el qué el polfmero es un derivado or-
génico de celuloss, v

6,; Procedimiento parg 1a precipitécidn de polimeros de sus
diao;ucianes, sustenciaslmente como aqui se describe y se ilustra
en los adjumtos dibujosm. ,

l 7.~ Procedimiento pars la obtencién de materiales polimeros
elevados. ‘

.Tal y como se haacribe.y reivindica en la presente memoria
descriptive, que conste de ocho hojes esor;taava méquine por una
sole cera, y uns ldmins de &ibmjos. |

| _Ma@rid, 21 de Agosto ds 1.951.

ANTONIO FERNANDEZ PASCUAL
& A K

e
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