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MEMORIA DESCRIPTIVA
de una Patente de Invencién por .20 afios,
‘ a nombre de:
LANSIL LIMITED y ALBERT NORMAN EDMONDSON,
sbdito briténico, ddémiciliados en Lencas-
ter, Caton Road_(Inglaterra), por "PROCE-
DIMIENTO PARA LA FABRICAGION DE POLVOS
PARA;MOLDEAR"’.

27 e e v ey e o s S o e s s ey e
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El invento se refiere & un procedimieﬁto perfeccionado
para la produccién de polfos de moldear_partiendq de derivados
orgénicos de la celulosa y se refiereiparticularmente & aceta=
tos de celulosa.

El1 término "polvo des moldear" se emplea en la industria
de los plésticos de celulosa en un sentido gue no implica las
caracteristicas dé estado pulverulento en el uso ordinario de
esta palabra y en realidad importa que existe siempre material
no pulverulento. De hecho unvpolvo de moldear esté constituido

por grénulos separados, con frecuencie aproximademente cébioos

_con lados de unas 1/8 pulgaedas, aunque tembidn se permiten di-

ferencias de esta forma. Sin embargo cualqulera que see el ta-
mafio exacto necesario pars una operacién paftibular de moldeo,
en ningﬁn sentido habré de denominarse el producto pulverulento.

Otra carecterfstica es la de que dentro de los grénulos.existe
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una cierte centidad de un reblandecedor o pl&stific&dor pars im—r
pedir Que el artfculo finalmente moldeado se rompa y tembién pe-
ra favorecer el moldeo. Pequeiias cantidades de tintes, pigmentos,
rellenadores y resinas pﬁedan estar incluidos, aunque fundamen—
talmente los polvos e;tén'constituidos por grénulos plastifica-
dos del derivado de celulose y la produccién de éstos es la que
fiehe por objeto el presente invento.

En le produccidén de derivados de la celulosa, por ejemplo,
acetato de celulosa, para fines de moldeo, constiﬁuye une fase
importente la precipitacién del derivado de le disolucidn por
edicién de un no disolvente, Como se produce normelmente, este
precipitado se halle en la forma de agregedos fibrosos juntamen-
te con partfculas més pequefias y sustancia finamente suspendida.
Los ensayos para eliminar esta dltime no han sido enteramente sa-
tisfactorios, pero atdn asi la mayor parte del sdélido se ehcusntra
como particulaa irregulares y masas fibrosas muy distintas entre
ef{ tanto por lo que respecta al tamﬁﬁo de las partfculas como &
la'igualdad de la dureza con relacién a la porosidaed. Este mate-
rial es completamente inadecuado pars la produccién de polvo de
moldear sin un ulterior tratamiento y la préctica ﬁormal es la
de moler el défivado de ceiulosa en un polvo fino antes dg em-
prender su ulterior manipulecién. En esta fase es importante ad-
vertir que una vez gue el deriveado de celulose esté finamente
dividido al principio de la producci&n del polvo de moldear, se

requiere el proceéo adicional, subsiguiente & la plaestificacién,

de transformar el materisl triturado en grénulos o briznes, co-

- nocido comunmente eomo "polvo” de moldear, requerido para el pro-

cedimiento de moldeo.
- La plastificacién de este material triturado y le adieién
do sustancias colorantes y de rellenoc puede sfectuarse en los di-

versos modos normales conocidos en la industria. En uno de estos

;-eiqderivado de celuloesa y el plastificante se disuelven en un di-
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solvente voldtil pare obtener una mese homogénes que se trabaja
después entre rodillos cﬁlientes pare expulsar el disolvente ¥y
para producir une hojs compacta del polfmero plastificado.‘La con-
versién en polvo de moldear puede reaslizarse mediante disgrégacidn
o‘desmenﬁzamiento mecénico. S8e conocen ya mezcladores especiales,
rodillos laminedores, méguinas desmenuzadoras y sistemas de rscu-
peracién del disolvente, siendo inevitable el gue se pierda algin
plastificanté durante la laminacién. En un procesc de esta elaée
la forma fisica iniciasl del derivado de celulosa es de poca im-
portancis ya que se presenta una disolucién eventual.

Le inconveniencia del procedimiento anterior se manifiesta
poriloé ensayos 0 intentos realizados para efectuar la plestifi-
cacifn de los derivados de ceiulosa gsin producir una disolucién
simlténea. En todos los desarrollos de este método, alguno de
los cuales se describen después, se de la preferencia?hn material
iniciel finsmente molido. La consecuencia de esto es que 8o re-
guiere un proceso de trabazén péra formar 1aé'particalas necess—
rias en 6l modelaje. En uno de estos procedimientos el derivado
de celulosa se amasa con plastificante & une presién muy elevads
¥y & tempefaturas relativamente elevadas hasts que se forma uns
masa que pueds laminerse y desmenuzarse. Ademés del gastoy del
mezelador & presidn, és sabido que el derivado de celulosa se de-
grada a medide que se emplean temperaturas elevades.

Meas prometedores que ninguno de los métodos anteriores en
la incorporacién del plastificador sin disolucién o desintegra—
cidn, son los procedimientos en que el derivado de celulosa se
agite en un medio acuoso conteniendo plastificantes y medios hin-
chadores voldtiles. En efecto, el egente hinchador se absorbe
preferentemente por el derivadokde celulosa el eual luego absor-
be al plastificador. E1l lfguido acuoso remanente puede eliminerse
v el sdlido plastificédo secerse. Patentes‘rélativas 8 estos pro-
cedimientos son las_de los ndmeros 421,115 y 421,332, En la pri-

mera de estas el medlo acuoso contiene un agente humectador o
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dispersor y los agantes ﬁinéhadores son preferentemente inmisei-
bles con egua, reivindicdndose esyecifieaﬁente hid:ocar%urbs aro-
méticos. En la segunda el agente hinchador es soluble en agua y
no se halla presente ningin agente humectador o dispersor, Sin
embargo en aembas paténtes se requiere que el derivado de celulo-
sa Se encuentre preferentemente en estado finamentebdividido.
Tembién se establece que se prefiere un temafio uniforme en las
part{culas de modo que pueda realizarse une impregnacién féecil y
eéta opinién viene a indicar gue los derivados de celulosa, pre-
'éipitados como de ordinario, no habrédn de ser adecusdos, Con de-
rivados de celulosa normalmente preecipitados se iequieren parti—
culas finamente molides para la absorcidn répida‘y'uniforms de
agentes hinchadores y de plastifieantes ¥ su empleo presupons
otros procedimientos de trabazén y moliends.

Ahora bien se ha desqubierto que es posible preparar>polvoé
de moldear por procedimientos similares & los reivindicados en
las patentes 421,115 ¥y 421,332 que sean éonvenientes‘para la ex~
pulsién o inyeceidén y para comprimir el moldeado sin ningdn tra-
temiento posterior. Para este procedimiento es neceserio emplear
el derivedo de celulosa en forma de'grénuios grandes de tamnfio
uniforme y que sean altamente parosos. Estos resultados no se ob-
tienen con derivados de celulosa como se los precipite normalmen—
te. 8e he descublerto segzin el presente invento que, siﬁ embargo,
los grénulos‘poroscs de un derivado ds celulost resultentes del
método de precipitecién descrito en nuestrs solicitud simultdnea
ne 21,099/50 se prestan idealmente para la preparacién de polvos
de moldear por los métodos en gue se absorbe el plastificante sin
efectos de trabazdén o de molturaci&n. '

El proqedimiento de nuestro invento comprende la agitacién
de un derivado granuler de celulose, como el preparado por el
procedimiento de la soliecitud n¢ 21.099/50 ¥ que puede contener

también medios de rellenb,'pigmento, ¢ sustencias colorsntes, eqn.
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nes gue no tenga importencis la trabezén o molturacién de las par-
tfcules del derivedo de celulosa. El procedimiento de incorpora-
cibn puede comsistir convenientemente en une rotecién o revolvi-

miento ligero de los grénulos con el medio liguido y el plastifi-

‘cador. E1l cardoter que se requiers en el medio 1{quido es el que

debe estar constituido por una gustancia 0 contener una -sustancia
que puede absorberse por el derivado de la celulosa y que favo-
rezca la subsiguiente absorcibn del plastificador. Otra caracte-
ristica conveniente es la de que sea voldtil, de modo gue su eli-
minacibn al final del proceso pueda efectuarse por evaporacién.
Pare cﬁmplir este réquisito su punto de ebullicidén en las condi-
ciones atmosféricas normales no debe ser superior a 1702C, Ejem-
plos de lfquidos voldtiles adécuados son la acetona, el alcohol

et{lico y el benceno, estando su modo de utilizacidén condicionado

por su poder'disolvente del derivado de celulosa. Por ejemplo la

acetons no se utilizard normslmente sola ya que habria de produ-

oir la disolucidén o trabazdn de los grsnos, Se emplea en disolu-

. cién acuosa diluide, conteniendo preferentemente unos 15 % de

135

140

145

acetona en el peso total del lfiquido, y durante el proceso de in-
corporacién se elimine algo de esta acetona de la disolucién por
el acetato de celulosa. K1 alcohol etflico pusde tembién emplear—
se en disolucién acuosa, pero produce tan fuerte hinchazdén del
acetato de celulosa & ciertas concentraciones &n agua, gue prefe-~
rimos emplearlo en estado puro. Xl medio lfquido no es necesario
gue ses homogéneo ¥ el benceno puede emplearse en la formas de uns
dispersién acuosa. Sin embargo por motivos econdémicos se piefiere
el ltimo método.

' Los anteriores son ejemplos de lo que pusde llamarse "medio
de activacién" y en la preparacién de -polvos de moldear los éste-—
res granulares de celulosa pueden primersmente tratarse con éste
durante un breve tiempo antes de agregar los ﬁlastifio&ntes al

sistema. Alternativamente el plastificante puede agrégarse al nme-
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dio de activacidén al principio del proceso. Nosotros preferimos
gue la relacién del 1f{guido totel al derivado de celulosa sesa
préximaﬁente de 4:1 en peso. Proporciones superiores a esta pue-
den sin embargo usarse aunque se presenta alguna pérdiaa'de plas-
tificador y sustancia colorante por la dispersidn en volimenes
ten grendes de lfguido que después se hen de decentar de los gré-
nulos. '

La cantided de plastificedor incorporado se determina por
las exlgencias del producto finslmente moldeado y puede ser muy
pequefia, por ejemplo de 15 % en peso del derivado de celuloea.

Pero cominmente la cantidad se encuentra entre 30 y 100 % de este

- peso. Los plastificadores pusden estar constituidos por uno o mds

plastificadores de los normalmente utilizados para"derivados'deb
la celulosa y pueden comprender los siguientes tipos: _
ésteres orgénicos con punto de ebullicién superior a 1702 ¢
fosfatos orgénicos
sulfonemidas aromfticaes.
les sustancias colorentes preferidas son las solubles en el
componente del medio de activacién, gue se absorbe preferentemen-
te por el derivado de celulosa, istas comprenden loé llemados co-

lores "solublesken aceite". Por otro lado los grénulos del deri-

vado de celulosa pueden ellos mismos contener sustancias coloran-

tes; pigmentos o medios de relleno de un tipo fibroso o0 no fibro;
80. | _

En el siguiente ejemplo se descoriben detalladamente dos ﬁé—
todos de preparar polvos de moldear‘por-el procedimiento dei in-
vento, compardndose la calidad de los moldeados resultantes con
los productos obtenidos por un proceso convencionel.

Muestras de la misma masa de un acetato grenular secundario
de eeluldsa preparadas'por el procedimiento de nuestra solicitud
simultdnea ne 21.099/50, se emplearon pars cada uno de 105 tres

enseyos.,
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Engavo I,Méfodo de la acetons,
Une megzcla conteniendo:
1.050 g de acetona

615 g de agua

700 g de ftalato de dimetilo

300 g de fosfato de trifenilo
se agreg6 & 4.837 g de grénulos de acetatoc de celulosa contenien—
do 69 % de agua.

El conjunto se agité mediante rotacidén ligere durante un
periodo de 2 horas, en cuyo tiempo el plastificedor se absorbid
completamente por el acetato de celulosa. Despuds de 20 minutos
el 98,5 % del plastificedor disponible completd la fase gblida,

| El 1fquido libre ocon un peso de 1;662 g se eliminé y los
grénulos se priveron de agua y acetons por secado & 602 ¢,
Ensayo II Método del alcohol. )
1000 g de granos de acetato de celulosa secados al aire se agite-
ron ligeramente durante 2 horas con un 1iquido conteniendo:
1.635 g de aleohol etfilico
465 g de ftalato ﬁe dimetilo
200 g de fosfato de trifenilo,
Despuds del tiempb enterior se absorbidé todo el lfquido libre y
el alcohol se separé de los granos por secado & 602 O,
Bnsayo III Procedimiento normal de tipo previamente conocido.
En éste los grénulos de acetato de celulosa se molieron en un
polvo fino segin el método ususl de llevér‘a cabo este procedi-
miento. '
1000 g de acetato de celulosa molido y secado al aire se
mezclaron Intimasmente con un 1{guido conteniendo:
695 g de agua
4,865 g de ftalato de dimetilo
208,5 g de fosfato de trifenilo
10 g de agente humectador.
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¥l sgente humectador fué uno de los vendidos con el'nombfe
de Perminel W y fabrieado por la Imperial Chemicel Industries Li-
mited. |

' Esta mezcla se lemind luego en rodillos mezcladores dé'caup
cho convencionales mantenidos & 100-1202 ¢ y le lémina se manipu~
16 sbbre los rodillos de ﬁenera quée se .asegurase la incorporacién
del plestificante y se evaporase el aguas presente. la hoja seca
se cortd luego finamente por via mecénica en las partfcules echa-
das normalmente en las mdguinas moldeadores de inyecceién.

Las tres muestras resultantes de los anteriorés'ensayos se
moldearon luego en barras de ensayo standar en una méquine moldea~
dora por inyeccién en las siguientes condiciones:

temperatura 160-1652 €

presién - 600 1lbs por pul. cuad.
tiempo de inyeccidn 4 segundos,
tiempo de refrigeracidn 60 segundos.

~viausl de les barras de ensayo =H® ﬁresenté dife~

FII P

rencias entre los productos de los diferentes ensayos por lo que

se refiere & la claridad, acabado superficial, contraccién y re-
sistencia. Se realizé una determinacién eusntitativa de la resis-
tencia haciendo muescas en cada barra de un modo gtandar y deter-
minando la résistencia al impacto enruna_méquina ideadas paras este

objeto. Los resultadbe de este ensayo se sefislan & continuscién ¥

_representen valores medios de 12 barras de cades muestra.

Ensayo I = Ensayo II  Ensayo III

Contenido de plastificante % 38,0 38,8 38,0
Registencis al impacto, kilo- :
grémetros - 1,92 2,04 1,85

Esto demusestra claramente que pueden obtenerse moldeados
de resistencia satisfactorisa empleando materiales preparados en

conformidad con el presente invento,
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Se relvindice como nuevo y de propia invencién:

1l.- Un procedimiento para la fabricacién o preparacién de
polvos para moldear, de derivados orgédnicos de la celulosa, en el
que los indicados derivados orgénicos dé la celulosa se emplean
en forma porosa granular ybse preparah de la manera anteriormente
especificada. ‘ |

2.~ Un procedimiento segin lo reivindicedo en el punto 1,
durente el cual le forma granuler del derivado de celulosa perma-—
nece sustancialmente inalterada.

3.~ Un procedimiento segin lo reivindicado en los puntos 1
0 2, en el que se incorporan asgentes plastificantes al derivado
de celulose sin accién macerante o moliente. _ ~

4.~ Un procedimiento segin lo reivindicado en cualquieralde
los puntos 1 & 3, en el gue 8e hace que los grédnulos absorban un
1fguido orgdnico voldtil durente o antes de la absorcibn del plas-
tificante.

5.~ Un procedimiento segin lo reivindicado en cualquiers de
los puntoe 1 a 4, en el que el liquido orgénico se emplea en diso-
lucién o suspensién acuosa. | '

.6.—~ Un procedimiento segiin lo feivindicado en cualquiers de
los puntos lab, enel gue el slstema contiene una pequeiia pro-
porcién de lfquido orgdnico.

7.~ Un procedimiento segin lo reivindicado en cualquiera de
los puntos 1 a 4, en el gue el liquido orgénico se emplea en for-
mea sustancialmente pura. - |

8.~ Un procedimiento segin lo reivindicedo en cuslquiera de
los puntos precedentes, en el que el plastificante se incorpora
eﬁ presencia de un agente hinchador orgénico voldtil, gque después
se elimina por volgfilizacién.

9.- Procedimiento segin lo reivindicado en cuelquiers de



it}

-y

270 los puntos precedentes, en el que el derivado orgénico de celup‘
losa es acetato de celulosa. |
Tal y como se-describe ¥y reivindica en la presente memoris
deseriptive, gue conste de diez hojes escritas & mdquine por una
sola carsa.
' Madrid, 28 de Agosto de 1,951,
AVTONIO FERNANDEZ PASCUML
L&A
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