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En el secado de m a tilo e lu lo sa s  h id ra ta d a s , como la s  
que se  o b tien en  en lo s  métodos in d u s t r i a le s  de m e tiliz a o ió n , 
generalm en te  se o r ig in a n  p roduc tos que se d isu e lv en  en agua so ­
lo  muy lentam ente* Pars u t i l i z a r  en la  p r a c t ic a  e s to s  p re p a ra -  } 
dos se  re q u ie re  s in  embargo, que se d isu e lv an  en agua f r í a  lo  
más rápidam ente p o s ib le .

Ahora b ie n , s e  ha d e scu b ie rto  que la s  m e t i lc e la lo -  
s a s  húmedas pueden c o n v e r t i r s e  en p o lvos seco s , rápidam ente 

¡ so lu b le s  en agua f r í a ,  cuando una m etilcelu losa f ib ro s a  con un 
[ con tenido  de agua de 50 a 70 % en peso , se homogeneiza bajo  

p re s ió n  en una p as ta  p rác ticam en te  exen ta de f i b r a s ,  e l  pro­
ducto homogeneizado se muele en un d is p o s i t iv o  t r i t u r a d o r ,  g i ­
r a to r io  con v e lo c id a d  e lev ad a , y e s te  polvo se  seca d e l modo 
cono oído *

La m e tilo a lu lo s a  que se ha de em plear, puede prepa­
r a r s e  de c e lu lo sa s  da d iv e rsa  p ro ced en c ia , como por ejemplo de 
c e lu lo sa  de c o n ife ra s  o de c a s c a r i l l a  da avena o de tra p o s  de 

) a lgodón . Pueden a p l ic a r s e  lo s  más d iv erso s métodos de e s t e r i í i -  
caoión* Por ejem plo, se  puede hacer a c tu a r  o lo rn ro  de m etilo  
gasifo rm e sobra l a  c e lu lo sa  a lc a l in a ?  pero según la s  in v e s t ig a - ¡
c ien es  de l a  s o l i c i t a n t e  s e  puede con e sp ec ia l v e n ta ja  h ace r '!
a c tu a r  sobra  l a  c e lu lo sa  a lc a l in a  c lo ru ro  de m etilo  l íq u id o  en !
una oan tidad  ponderal de p o r lo  menos cinco veces l a  c e lu lo sa  ¡

¡secada a l  a i r e  empleada a tem p era tu ras in f e r io r e s  a 90o (3* E l ) 
grado de e s to r i f ic a c ió n  de la s  m e tilc e lu lo sa s  u t i l i z a b l e s  puede, 
e n c o n tra rse  entreí 1 y 2 ,6  mol grupos de é te r  m e tílic o  por r a d i -  ' 
c a l  de g lu c o sa . La m e ti lc e lu lo s a  b ru ta  ; s í  o b ten id a  co n tien e  !
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ba am asadora". En e s to s  d is p o s it iv o s  l a  m etüoelu losa húmeda se 
t r a n s p o r ta  por la  h é l ic e  y a l  mismo tiempo se  pone bajo p re­
s ió n .  Las fu e r z a s  c iz a l l a n te s  se o r ig in a n  en la s  paredes d e l 
r e c ip ie n te ,  en la s  paredes de la  h é l ic e  movida y en e l mate­
r i a l  f lu y e n te . La h é l ic e  debe c o n s tru ir s e  de modo que e l  m ate- } 
r i a l ,  a l  a t r a v e s a r  por e l l a ,  se  someta a una p re s ió n  c r e o ie n te .  
E l aumento de p re s ió n  en la  h é l ic e  puede s e r  l i n e a l  o no l i n e a l .  
Mas ex p lic ac io n e s  sobre e s to s  d is p o s i t iv o s  se  en cu en tran  en l a  
r e v i s t a  " K u n s ta to f fe " , aKo 1951, pag inas 414-416 y 417-421.
A todos lo s  d is p o s i t iv o s  adecuados para  hom ogeneizar l a  m e t i l ­
o e lu lo sa  f ib ro s a  y húmeda es común e l  qué la s  p a r te s  movidas 
d e l d is p o s i t iv o  homogeneizador que tr a n s p o r ta  e l  m a te r ia l ,  pro­
duce tam bién a l  mismo tiempo la  p re s ió n  e je r c id a  so b re  e l mate­
r i a l .  á l  a t r a v e s a r  e s to s  d is p o s i t iv o s  la  masa se  c a l i e n ta .  Como 
l a  m e tilo e lu lo sa  es in e o lu b le  en agua c a l i e n te ,  s e  recom ienda 
e n f r i a r  lo e  ap a ra to s  de modo que la  tem p era tu ra  de l a  m e tilo e ­
lu lo s a  no suba p o r encima de su pan to  de co ag u lac ió n , que se 
en cu en tra  a unos 603 C. La homogeneización de l a  masa debe re a ­
l i z a r s e  a tem pera tu ras e n tre  0 y  50^ C, p re fe ren tem en te  e n tre  
5 y 363 c .  Bl prensado y amasado debe c o n tin u a rse  h a s ta  que l a  
masa f ib ro s a  se haya transform ado en una masa p lá s tic a m e n te  ! 
deform able y p rác ticam en te  exenta de f i b r a s ,  y que sea  t r a s l u -  ! 
c id a  h a s ta  t r a n s p a re n te . E sta  fa se  d e l p roced im ien to  puede l l e -

¡v e rs e  ta n  a d e lan te  que l a  masa ap arezca  como un producto  complej- 
tam ente homogéneo y t r a n s p a re n te . Su e l  o r i f i c io  de s a l id a  de l ¡
d is p o s i t iv o  homogeneizador pueden c o lo c a rse  chapas p e rfo ra d a s , 'ipor la s  que se exprim a l a  p a s ta  homogénea de m e tilo e lu lo sa  ba- j 
jo  f u e r te  p res ió n  en forma de a g u ja s , h i l o s ,  c in ta s  o cordones ) 
Re c u a lq u ie r  secc ió n  t r a n s v e r s a l .



* 208642
La p a s ta  homogénea y s in  f ib ra s  de m e tilc e lu lo sa  

p e rm ite  de na do so rp ren d en te  m olerse en determ inados d isp o s i­
t iv o s  t r i t n r a d o r e a .  para e s te  o b je to  pueden em plearse d isp o s i­
t iv o s ,  en lo s  que e l m a te r ia l  se  muela m ediante p iezas  co rtan ­
t e s  y /o  p e rc u to re s  g i r a t o r i a s  con v e lo c id ad  elevada* Han dado 
buen re su lta d o  lo s  m olinos llam ados de cesto  y m a r ti l lo *  Por 
e s to s  se  en tien d en  molinos cuyos m a r t i l lo s  e s tá n  p ro v is to s  de 
f i l o s  agudos y /o  e s tá n  circundados de un cesto  de chapas per­
fo radas*  pueden tam bién em plearse con re s u l ta d o  para moler l a  
p a s ta  homogénea p riv ad a  de f i b r a s ,  lo s  d is p o s i t iv o s  p ropuestos 
en la  p a te n te  alemana 747*122 para la  t r i t u r a c ió n  de m e tilo e lu -  
lo s a s h id ra ta d a s  y f ib r o s a s ,  e s to  e s , no homoganeizadas* E l p ro - 
duoto de fin o s  g ranos a s í  ob ten ido  posee sorprendentem ente c i e r ­
ta  f a c u lta d  de s e r  alm acenado, siem pre que no se  comprima dema­
siado*  Antes de l secado puede c l a s i f i c a r s e  e l m a te r ia l  median­
t e  tam ices , c o r r ie n te s  de a i r e  o medidas análogas*  E l secado 
debe r e a l i z a r s e  a tem peratu ras su p e rio re s  a l  punto  de coagula­
c ió n  de la  m etQ aeln losa, es to  es , po r encima de unos 60^ 0*
E s ta  fa se  d e l p rocedim iento  puede l le v a r s e  a cabo en d i s p o s i t i ­
vos secado res conocidos, por ejemplo en secado res de c in ta ,  de 
p l a t i l l o s  o de tam bor, ge han comportado como muy conven ien tes 
lo s  d is p o s i t iv o s ,  en lo s  que e l  m a te r ia l  t r i tu r a d o  s e  revue lve  
en una c o r r ie n te  gaseosa*  !

En e l  p roced im ien to  d e l in v en to  se  o b tie n e  un polvo 
f in o  e s p a rc íb le , que ag itad o  en una can tid ad  de agua 10 a 50 
veces mayor p roporciona en tiempo so rp renden tem ente  b reve de )15 a 2o m inutos, una d iso lu c ió n  completam ente homogénea y t r a -  j 
b a ja b le ,  que puede u t i l i z a r s e  como engrudo para pap e les p in ta -  { 
dos y  s im ila re s ,  como medio eap asad o r, como medio de trabazó n
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para  p in ta r s e  a to .  Para o b ten er ana d im isión  más uniform e de 
lo s  tamaños de lo s  g ran o s , se  puede tam izar o moler e s te  polvo, 
aunque e s to  no es n e c e sa r io  para lo g ra r  que se  d isu e lv a  b ie n  
en agua f r ía *

En la s  p a te n te s  am ericanas 2 351 864 y  2 331 865 ¡
se  ha propuesto  ya homogeneizar ana m e tilc e lu lo sa  acuosa y f i ­
b ro sa  a tem p era tu ras  I n f e r io r e s  a 50^ C por t r a b a jo  m ecánico.
E l ¡R aterial homogenelzado debe se c a rse  y luego m olerse* Con es­
t e  método se  in te n ta  r e s o lv e r  e l  problem a de p re p a ra r  m e tllc e -  
lu lo e a s  fác ilm en te  so lu b le s  en agua f r í a  por e l  hacho da que 
la  m e ti lc e lu lo sa  f ib ro s a  y húmeda se homoganeiza so lo  p a r c ia l ­
m ente, luego se  seca y  se  muele* E i f l a  hom ogenelzación comple­
t a  se  o b tie n e  un producto a modo de cuerno , que después de mo­
l i d o ,  p roporciona un polvo so lo  d if íc i lm e n te  so lu b le*  No se  h a  
dado a conocer que deba ponerse la  f a s e  da l a  m olienda por de­
la n te  de la  d e l secado , para o b ten er p roductos á íc ilm an te  so lu ­
b l e s .  También es muy so rp ren d en te  que una p a s ta  completamente 
homogeneizada de m e ti lc e lu lo s a  se  d e je  moler* La p a te n te  a le ­
mana 747 122 d e s c r ib e  c ie rta m e n te  e l  a r ro l la d o  y to rc id o  de 
una m e tilc e lu lo sa  f ib ro s a  y húmeda, pero entonoes so lo  se  a l ­
t e r a  l a  p o s ic ió n  re c íp ro c a  de la s  f ib r a s  de c e lu lo s a , como ya 
s e  in d ic a  a l  h a b la r  de " a r ro lla d o "  o " to r c id o " .  Esto  nada t i e -

i

n e  que v e r  con la  t r i t u r a c i ó n  de una p a s ta  homogénea y s in  f i -  ¡ 
b ra s  de m e tilc e lu lo sa *  E l combinar sucesivam ente l a  homogenei- j 
zación  de l a  m e ti lc e lu lo s a  f ib ro s a  y la  m olienda de l a  p a s ta  [ 
homogénea para l l e g a r  a p roductos de ta n  e x c e le n te  s o lu b i l id a d , 
e ra  cosa que tampoco s e  podía e s p e ra r , pues según la s  in d ic a ­
c io n es  c o in c id e n te s  de la s  dos p a te n te s  am ericanas y de la s  
a le  manas o i ta d s s ,  lo s  tra ta m ie n to s  m ecánicos, l a  homogeneisaci 0\
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o la  m olienda, no debían  l l e v a r s e  demasiado l e j o s ,  pues, en oa­
so c o n tr a r io , a l  s e c a r  se o b tien en  productos a modo de cuerno 
poco so lu b le s  en agua*

EJEMPLO 1 .

Una me t i  le e  lu í  oa a con 1 ,7  gruuos m etilo /c .S -^O ,--
6 10 o

por u n idad , ob ten ida por re a c c ió n  de c e lu lo sa  a lc a l in a  con c lo ­
ru ro  de m e tilo , s e  p riv a  de la  s a l  común con tenida en e l la  por 
lavado  con agua c a l i e n te .  El m a te r ia l  f ib ro s o  lavado co n tien e  
unos 60 % de agua . E s te  m a te r ia l  se p rensa  enfriando  m ediante 
una prensa h e l ic o id a l ,  con lo  que e l  mismo tiempo se amasa y 
hom ogeneiza. E nfriando  l a  p re n sa , l a  tem pera tu ra  d e l m a te r ia l  
se m antiene a unos 10-20^ 0 .  De la  b o q u illa  de le  p rensa s a le  
e l m a te r ia l  en forma de un cordón homogéneo a modo de p a s ta  o 
g e la t in a .  E sta  masa se  muele inm ediatam ente en p a r t íc u la s  de 
unas 0 ,5  mm de diám etro  en un molino de ce s to  y m a r t i l lo s .  Des­
pués de se c a r  en un secador de c irc u la c ió n  de a i r e ,  se  o r ig in a  
un m a te r ia l  pu lv ifo rm e y a s p a rc ib le  que no n e c e s i ta  u l t e r i o r  
e la b o ra c ió n . El peso por l i t r o  se  encuentra e n tre  220 y 260 g .  
El 91 % d e l m a te r ia l  t ie n e  un tamaño de g ranos s itu a d o  e n tre  
un tamiz Din 10 h a s ta  Din 40. R evuelto  con 30 veces su  can tid ad  
de agua, puede en 15 m inutos o b ten e rse  una d iso lu c ió n  homogé­
n ea , adecuada como a g lu t in a n te  o medio de trab azó n  de co lo re s  !
para p in tu ra s  i n t e r i o r e s .  j

¡

EJEMPLO 2 . {
}

Haciendo re a c c io n a r  una c e lu lo sa  a lc a l in a  madurada i 
d u ran te  unas 24 ho ras a 2c^ C, con c lo ru ro  da m etilo  y sep aran -)

jdo e l p roducto  de re acc ió n  por levado con agua c a l ie n te ,  s e  pre-¡
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o?'r- una m e ti lc e lu lo sa  f ib ro sa  con un contenido de agua de 60 
E s te  ¡R aterial f ib ro so  y d e lezn ab le  se l le v a  f un c i l in d ro  de 
4 ,2  om de d iám etro  i n t e r i o r ,  en e l  que por a r r ib a  puede m eterse 
un p is tó n  que haga ju n ta  h e rm é tica , a p re s ió n  m ensurable* E l 
c i l in d ro  en su  extremo in f e r io r  posee un o r i f i c i o  l a t e r a l  de 
1 ,2 5  nm de d iám etro y 2 cm de lo n g itu d *  Después de c e r ra r  e l 
c i l in d ro  con e l  émbolo, e l  ap a r to  se oolooa en una prensa h i­
d rá u l ic a  (d iám etro  i n t e r i o r  del c i l in d r o ,  8 ,0  om). Ahora e l ém­
bo lo  se  mete m ediante l a  p rensa en e l  c i l in d ro  l le n o  de m e ti l -  

¡ c e lu lo s a . A una p re s ió n  de So a t  (medida mi e l manómetro de lai p rensa  h id rá u l ic a )  comienza e l m a te ria l a s a l i r  d e l o r i f i c i o  
d e l c i l in d ro  con una -velocidad de 0 ,015 g /seg*  8 i se  a le ra  l a  
p re s ió n  a 40 a t ,  entonces la  -velocidad de e x tra c c ió n  se  e lev a  
a  0 ,19 g /seg*  En e s te  m a te r ia l  puede a p re c ia r s e  ya claram ente 
l a  hom oganeización r e a l iz a d a ;  l a  cu a l se  h ace  to d a v ía  más v i s i ­
b le  cuando se eleva la  p re s ió n  a 50 o 60 a t ,  con lo  que la  ve­
lo c id a d  de expu lsión  aumenta a 0 ,98  o 2 ,17 g /se g  respec tivam en­
t e .  El m a te r ia l  homogeneizado a una p re s ió n  de 50 a t ,  se  t r i t u ­
r a  como se  ha d e s c r i to  en e l  ejemplo 1 y luego se  seca  en un 

i secad o r de p lacas  a tem pera tu ras de 70-80^ o haciendo p asar 
¡ por encima a i r e ,  obteniendo un polvo g rueso  que ha perd ido  to ­

ta lm en te  su  e s t r u c tu r a  fib ro sa*  A gitándolo  en 30 veces su  can­
tid a d  de agua, después de unos 20 minutos se  forma una d is o la -  ¡ 
o ión homogénea y c la ra  que puede em plearse muy b ien  como medio 
de trabazó n  de co lo re s  para p in tu ra s  in te r io r e s *

Con a u x i l io  d e l  ap a ra to  d e s c r i to  es p o s ib le  ca lcu ­
l a r  l a s  re la c io n e s  re c íp ro c a s  de dos co nd ic iones p re v ia s  nece­
s a r i a s  para l a  hom oganeizaclón; l a  p re s ió n  e je rc id a  sobre e l
m a te r ia l  y l a  f lu id i f lo a c ió n  de é s te  por e l lo  p roducida, lo
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que no e s  p o s ib le  o so lo  muy inexactam ente con lo s  d is p o s i t iv o s  
in d u s t r i a le s  u t i l iz a d o s  p a ra  la  hom ogeneizaoión. La curva de 
f lu id e z  que c a r a c te r iz a  e l  prooeso de co rr im ie n to  en un ca p ila r^  
dem uestra, como es sab id o , la  dependencia de la  ca íd a  máxima de 
v e lo c id a d  D re sp e c to  a la  te n s ió n  máxima de empuje

Una id ea  g e n e ra l de la s  d e r iv a c io n e s  de e s ta  r e la ­
c ió n  se  en cu en tra  en R. K&hler, "C o lo res, la c a s ,  p in tu ra s " ?  
año 1949, n* S, Bóg. 59.

La te n s ió n  de empuje "A viene dada p o r la  r e la c ió n
R

2 L
la  ca ída  de v e lo c id ad  D po r la  r e la c ió n :

D -  Q . -
7T a

3 n  e s ta s  fórm ulas re p re se n ta n :
P la  p re s ió n  en unidades d e l  s is tem a  C.G.S.
R e l  ra d io  d e l  o a p l la r  en cm 
L la  lo n g itu d  d e l  o a p i la r  en cm
Q la  can tid ad  d e l  m a te r ia l  en g s a l id a  en un segun­

do (se  pone aproximadamente en  lu g a r  d e l  volumen) 
P a ra  c a lc u la r  l a  p re s ió n  p l a id a  en e l  manómetro de 

la  p rensa  h id r á u l ic a ,  l a  p re s ió n  P a c tu a n te  sob re  e l  m a te r ia l ,  
hay que m u l t ip l i c a r  p por

8,0 1000 981 -  3 ,5 7  .  10 6

4 ,2
R es  * 0,062 cm y L ** 2 ,0  cm. j

Las m edioiones y  lo s  r e s u l ta d o s  c a lc u la d o s  p o r e l l a s  
se  co n tien en  en e l  s ig u ie n te  cuadro : [
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p 3 T Datm* g /s e g . Din/om^ 1 /s e g .
30 0,015 1 ,9 6  . 10^ 80 ^
40 0 ,1 9 2 ,62  . lo 6 1002 ( Tem peratura
60 0 ,98 a >- de t r a b a jo ,3 ,27 . 10^ 5250 unos 2os 0 .
60 2,17 3 ,9 2  . 10^ 11600 y

Si en un sistem a de coordenadas se pone l a  ca ída
maxina de v e lo c id a d  D e x is te n te  en e l c a p i la r  en dependencia 
de l a  te n s ió n  maxima de empuje IT a c tu an te  a l l í ,  entonces se 
o b tien e  ana curva que con ^ ^  1 ,5  .1 0 ^  Din/cm^ comienza a
l a  a l tu r a  de l a  a b sc is a  ascendiendo prim eram ente poco a l aumen­
t a r  l a  te n s ió n  de empuje, luego mas fuertem en te  para c o n v e r t ir ­
se  en una r e c ta  con 2 ,75  * 10^. E s ta  marcha de la  curva
es aproximadamente ig u a l  en todas la s  m e t i lc e lu lo s a s ;  l a  p o s i­
c ión  de la  curva depende de la s  prop iedades d e l m a te ria l*  Asf 
l a  te n s ió n  de empuje n e c e s a r ia  para i n i c i a r  e l co rrim ien to  y 
por tan to  para l a  hom ogeneización, v a r í a  con e l  contenido  de 
agua del m a te r ia l ,  e l  grado de p o lim erizac ió n  de la  m e ti le e lu -  
lo s a  y con la  tem peratura*  E s te  " v a lo r  um bral" ( " y ie ld  v a lu é"  
según Bingham) que v ien e  a m a n ife s ta rse  a d is ta n c ia  d e l punto 
de in te r s e c c ió n  de l a  curva con l a  a b sc is a  por l a  ordenada, se 
reduce a l  descender la  tem peratu ra y a l  aum entar e l  contenido 
de agua, y se  eleva a l  aum entar e l grado de p o lim e riz a c ió n . A de-: 
más, e l  e sca rp e  de la s  curvas se  a fe c ta  de t a l  modo ccn l a s  in ­
d icadas p rop iedades del m a te r ia l que todas la s  propiedades que
reducen  e l  v a lo r  um bral, elevan  tam bién e l e s c a rp e . ¡

!De modo completamente g e n e ra l puede a firm arse  que 
l a  te n s ió n  de empuje n e c e s a r ia  para  l a  hom oganeización debe
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sn c o n tra rse  en e l orden de magnitud de por lo  roanos 10^ Din/cm^. 
P re fe ren tem en te  se t r a b a ja  en cond icionas que correspondan a 
l a  p o rc ió n  r e c t i l í n e a  de la  cu rv a .

}
l

N O T A.

La p re se n te  p a te n te  de invención  oomprende la s  s i ­
g u ie n te s  r e iv in d ic a c io n e s :

1 .  -  P roced im ien to  para  c o n v e r t i r  m e tilo e lu lo s a s  hú­
medas y  f ib ro s a s  en polvos de rá p id a  d is o lu c ió n , cayact erizado  
porque una m e ti lc á lu lo sa  f ib ro s a  con un contenido de agua de
50 -  70 % en peso, se  homogeneiza b a jo  p re s ió n , e l producto ho- 
moganeizado se muele en un d is p o s i t iv o  t r i t u r a d o r  g i r a to r io  con 
v e lo c id a d  elevada y e s te  polvo se  seca d e l modo conocido .

2 .  -  P roced im ien to  según lo  re iv in d ic a d o  en e l  punto 
1 , c a ra c te r iz a d o  porque l a  homogeneizaoión se  r e a l i z a  bajo  p re ­
s ió n  m ediante un d is p o s i t iv o  tra n s p o r ta d o r  am asador.

3 .  -  P roced im ien to  según lo  re iv in d ic a d o  en lo s  pun­
to s  1 y 2 , c a ra c te r iz a d o  porque e l  secado se  r e a l iz a  en una co­
r r i e n t e  g a se o sa .

4 .  -  P roced im ien to  par^ c o n v e r t i r  m e tilo e lu lo s a s  ¡
húmedas y  f ib ro s a s  en polvos de ráp id a  d is o lu c ió n . ]

Según se d e sc r ib e  y r e iv in d ic a  en l a  p re se n te  memo-)
i

r i a  d e s c r ip t iv a .  }



11.-

Consta e s ta  memoria de once h o ja s  fo lia d a s  y es­
c r i t a s  a máquina por una s o la  de sus c a ra s .

M adrid, a 6 de A b ril  de 1953.
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