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geczda al aire empleads a tempersgturae inleriores a 902 ¢, ¥l

l.-

Bn el secsdo de metilcelulosas hidratades, como las

que ce obtienen en los mdtodos industrislec de metilizacidn,

generalmente se originan productos que se adisuelven en agua so-
1o muy lentamentes Pars ntilizar en 1z préetica estos preparsa- ﬁ
do® 28 requiere sin embargo, que =6 disuelvan eﬁ agua frie lo
ma8 répldamente posible.

dhors bien, se ha descubisrto qus les metilcelulo-
sac himedas pueden convertirse en pelvos secos, rapidamente
Bolubles en sgus fria, cusndo uns metlloelulosa fibrosa con un
contenido de zgua ds 50 a 70 % en peso, se homogenelza bajo
presidn en una pasta pricticamente exenta de fibras, el pro-
ducto homogeneizado se muels en un dispositivo triturador, gi-
ratorio con velocidad elevada, y este Polvo Se seca del modo
eonooido. |

ILa mebtiloeluiossz qus se havde emplear, puede prepé-
rargée de celulosas de diverss procsdencia, como por sjemplo ds
celulosa de con{ferass o de czscarilla de avenz o de trapos de
algoddn. Pusden apilcarse 1os mas diversos métodos de esterifi-

saoidn. Por ejemplo, se puede hacer sctuar cloruro de metilo

gusiforme sobrs iz ocelulosa sloalinag pero segﬁn las investiga-
ciones de lg solicitante 8e puede con especial ventajs hscer i
actuar sobra la celuloss alcalina oloruro de metilo 1liquido en

una ocantidad ponderal de por 1o menos cinco vecss la celuloss

gradc de csterificacidn de las wetilcelulosas utilizables puede
encontrarse entré 1 y 2,6 mol gruvos de éter metflioco por radi-

cal de glucosa. L& metiloelulosa bruta nsf obtenida ocontiene
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‘oelnlosa fibrosa y himeda es comin el que lams psrtes movides

ba amsseédora". En estos dispositives la metllceluloga himeda se
trensporte por ls hélice y al mismo tiempo se pone bajo pre-

g8idn. Las .querz&s cizallantes se originan en las paredes del

recipiente, en lgs paredes de lu hélice movida y en el mate~
rial fluyente. L& hélice debe construirse de modo que el mate-:
rial, al gtravesar por ella, se somets a nns presidn oreoient e
Tl aumento de presidn en la hélice puede ser lineal o no lineall
Mse expliomciones sobre estos dispositivof &e encuentren en 18
revista " xunststoffe", afic 1961, pizinas 414-416 y 417-421.

4 todos los d15positiios edscuadog parc homogeneizgr 12 metile

del gdispositivo homogeneizador que transporta el material, proe-
duce también al mismo tiempo la presidn ejeroids sobre el mate-
rigl. 41 atravesar estos dispositivos la mas2 se calienta. Como
la metiloelulosa es inesoluble en aguz caliente, se recomienda
enfriar log sparetos de modo que la tempesratura de 1; mefilce-
lulosa no suba por enoims de su puntc de cosgulacidn, que se
encuentra a8 wuno8 60L C. La homogeneizaciéﬁ de la mmsn debe reg-
lizerse & tempersturss entre O y 502 ¢, prefersntemente entre
6y 362 0, Bl prensasdo y emtsado debe continuerse hasta que la

masa fibrofa 86 haya transformado en una misa plés ticemente

"deformable y practicsmente exenta de Fibres, y que ses traslue-

cida hesta transparente. Beta fase del procedimiento puede lle-
|
varee tan adelante que la maga aparezaa como un producto comple~-

tamente homogéneo y transparente. ®n el orificlc de selida del
dis positivo homogeneizador pueden colocsrse chopes perforadas,
por las que 8e exprima la pasts homogénea de metilcelulosa ba-
Jo fuerte presidn en forma de agujas, hiloe, cintas o cordmes

de cualquier seccidn iLransversal.
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La poste homogénea y sin fibras de metilcelulosea
permite de modo sorprendente molerse en determinados disvosie
tivos trituradores. Pares este objeto pueden emplearse disposi-
tivos, en los que el materisl se muela mediante plezas corten-
tes y/o percutoras girntorias oon veloolded elevsda. Han dedo !
buen resultado loe molinos 11t madoe de cesto y martillo. Por
e8tos e entienden molinoe guyos martillos estan provistos de
filos agudos y,/o e8tin ciroundados de un cesto de chapas pere
fors das, Pueden también emplearse con resultedo para moler la
pasta homogénea priveda de fibras, los dispositivos propuestos
en la petente alemend 747.122 pare ls trituracidn de metilcelu-
loseehidratadas y fibrosas, esto e8, no homogeneizades. El pro-
duocto de finos granos as{ obtenido posee sorprendentemente clers
ta facultad de¢ Ber almacenado, siempre que no 8e comprim® dems~
s8lados Ante’ del secmado puede oclasificarse el meterisl median-
te tamices, sorrientes de aire o medidas anilogas. El secado
debe reallizerse a temperaturas suﬁerioree el punto de coagulé-
01én de la metfloeluloss, esto es, Por ancima de unos 609 O
Esta fase del vrocedimientio puede llevarse & cebo en dispositie
YO8 seocadores eondoidos, por ejanplc en secadores de ointa, de

platillos o de tasmbor. Se han comportado como muy eanvenientes

los dispositivos, en los que el msteriel triturado Sse revuelve

en unaé corriente gaseosa. E
En el procedimiento del invento se obtiene an polvo

fino esparcible, que agitedc en una cantided de aguna 10 a 50

ve0e8 mayor proporcionz en tiempo sorprendentemente breve de

16 a 20 minutos, una disolucién completamente homogénea y tre=- |
' — |
bajable, que puede utilizarse como engrudo pare papeles pinta-

|
do8 y similares, como medio edpesador, como medio de trabazdn i
i
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para pinturas etc. Psra obtener tna divisidn mas uniforme de
los tamafios de los grgnos, se puede tamizar o meler este polvo,
saunque e2tc no es necesario pars lograr ques se disuelvs bien

en agua fria.

En 1a8 patentes americanas 2 331 864 y 2 3%1 865 |
8e ha propussto ya homogenel zar un2 metilcelulosa fouosa y fi. |
broes a temperasturas inferiores a 502 € por trabz jo mecénico.
El material homogeneizado debe secarse y luego molerse. Con es-v
te método 8¢ intenta resolver el problema de preparar metilce-
lulosas fécilmente solubles en agua fria por el hecho de que
12 metilcelulosa fibross y himeda se homogeneiza S0lo paroiale
mentq, 1uagoVSe seca ¥ se mueles. Ef 1z homogeneizacidn comple-
te 8¢ obtiene un producto g modo de cuerno, que despuds de mo-
lido, rroporciona un‘polvo solo diffcilmente soluble, No e ha
dado & conocer que deba ponerse la fasgs de la molienda por e~
lente de la del secsdo, pare obtener productos ficilmente solu-
Ples. Tambien es muy sorprendente que una pasta completamente
homogeneizade de metiloelulosa Se deje moler. La patente ale-
mena 747 122 describe ciertemente el arrollado y toreido de
uneg metilcelulosa fibrosa y h&meda, peroc entonces solo Se al=

tera la nosicién reof{proca de las fibras de celulosa, como ye

ge indica al hablar de "arrollado™ o "torcido™, Eeto nsda tie-
ne que ver con 1la trituracidén de una pssta homogénea y sin fi-
bras de metiloeslulosa. El combinar sucesivamente la homogenei=
zacidn de las metilcelulosa fibrosa y la molienda de la pasta |
homogénea pars llegar & productos de tan excolonte solubili&ad,F

ers cosa que tampoco 8e podfa espersr, pués segin les indlce~

ciones coincidentes de las do® patentes smericasnas y de las
alemsnaa ol tadss, los tratamientos mecsnicos, la homogeneizacié$
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o la mwlienda, no debien llevarese denasiado lejos, pues, en o8-
so contrario, al secar Se obtisunen productos & modo ds guerno

poco solubles en zguse

BIEMPLO 1.

Unsz metilceluloss con 1,7 grupose met110/0631005-
por unidad, Obtenids por resccidn de celuloss slealinz con 0lo=
ruro de wetilo, se priva de 1z srl comin contenida en ella por
lavado aon agua calientses. El moterisl fibroso levado contiene
unos 60 % de agua. Bste mterial se prensa enfriendo mediante
ona prensa helicoidsl, con lo que =21 miswo tiewpo 8¢ am&sa y
homgeneiza, Enfriando la prensa, la temperaturs del materisl
ge méntiene & unos 10-20¢ Ce De ls boguilla de l= prensa sale
el meterial en forie G un cordém homogéneo & modo de pvasta o
gelatina, Beta magse Se muele inmedistamente en perticulas ae
umes C,5 mm de difmetro en un molino de cesto y martillos. Des-|
pués de secar en un cecador de circulacidn ds aire, se origina
an mterizl pulviioras y asparcibie gque no necesita ulterior'
eleboracidn. El peso por litro se encusentrz entre 220 y 260 g
El 91 % del moterizl tisns un tamefio de granos situ2do entre

un tamlz Din 10 hasta Din 40. Revuelto con 3C vesces =u cantidaa

de agua, puede en 15 minutos obtensrse une disolucién homogé-
ne&, adecusia como aglutinante o medic de ¥ b=zdn de colores

pare pinturas intsriores.

EJEMPLO 2.

Hzoienao reszccionar uns celulosa aloslinag maduradz

duruate unss 24 horss a 202 G, con cloruro de metilo y Separan-
i
40 el produecto de Tesceidn por levado con &gus caliente, se pre
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PErs uns metiloelulosa ribross com un comtenido de agus de 60'%;
Este material fibroso y deleznable ge lleva » un ellindro de
4,2 om de d1dmetro interior, en el gque por srriba puede meterse
un pistén que hzgs junta hermétiea, a presién mensurable. Tl
cilindro en su extremo inisrior posée un orificlo laterzl de
1,25 mn de difmetro y 2 cm de lonzituds Despuds de cerrar el |
cilindro con el &mbolo, el zptri to se coloox an una prensgz hil.

dranlica (diémetro intsrior del cilindro, 8,0 om). Ahorz el Sm-

]
|

bolo se mste medciznte la prensa en el ollindro lleno de metil-
ecelulosas. 4 una presion de 3¢ at (medida en el nsndmetro de 1&
prensa hidréulica) comienza el materisl a salir del orificio
del cilindro oon uns velocidsd de C,015 g/sez. Si 8e sleva la
presidn & 40 at, antonces lg velooidad de sxtraccidn se eleva
a 0,19 g/seg. PBn ests waterial puede aprecisrse ya claramemte
la hoamozeneizacion reslizade:; la cual se hace todavia mds visi-
ble cusndo se sleva la preeidn a 50 o 60 at, con lo que la Ve
looidad de expulsidn sumentz & 0,98 o 2,17 g/seg respectivamen-
te. El anterial howogeneizado & une presidn de 50 at, se tritu-
Ta como f2e ha descrito en-el ejemplo 1 y iuego sSe seca en un
gecador de pnlacus a temperziuras de T0-802 ¢ haciendo pasar

por ercima aire, obteniendo un polvo grueso que ha perdido to-

talmente su estructura fibrosa. Agitdndolo an 30 veces su ean-

tiamd de agua, después de unos 20 minutos e forma una disolu-

cidn homogénea y clam que puede emplearse muy bien como medio

de trabazon de colores para pinturas interiorses.
Con suxilio del aparsto descrito es posible calcu~
lar 1las relaciones recf{procas de dos condiociones previass nece-

sarias para la homogeneizmcidn: la presidn ejercida sobre el

material y ls fluidifiocscidn de éete por ello vroducida. lo
- -y
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que no es posible o solo muy inexactamente con los dispositivos
industriales utilizados para le homogeneizacidn, La curva de
fluldez que caracteriza el proceso de corrimiento én un ocapilar,
demuestra, ccuo es sabido, la dependencia de la ocelde méxima de
veloocidad D respecto & la tensién méxima de empuje (.

Uns idea genersl ds las derivsasciones de esta rele-—
oién se encuentra en R, Kéhler, "Colores, lacas, pinturas®,
eflo 1949, n® 2, Pdg. 39, ' ,
"Ia tensidn de empuje ‘¢ viene dada por la relacidn

R
CT=P .~ ,
- 2L

la caida de velooidad D por ls relacidn:

D : *
aQ.
- T g

EZn estas fdérmulas representan: _
P la presién en unidades del sistema G.G,.S,
R el radio del capilar en om
L la longitud del oapllar en am
fl la cantidad del materisal en g salida en un segun-
do (se pone aproximademente en lugar del volumen)
Para caloular la presidn p leida en el manémetro de
lz prensa hidrdulioca, la presidn P actuante sobre el materisl,

hey que multiplicar p por

2 6
8,0 ., 1000 , 98l = 3,57 , 10

4,2 |
Res=0,068 amy L = 3,0 om,

-

las me:iiciones ¥y los resultados caloculados por ellag
|

se contienen en el siguiente cuadro:
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| de interseccidon de la curva con la gbselss por la ordenads, 86

94m
i

» Q T D

atm. g/8eg. Din/ om™ 1/seg.

30 0,015 1,96 . 1¢® g

40 0,19 2,62 . 108 1002 T empera tura
50 0,98 3,27 . 10° 5250 iioﬁr'é'éz"é’:
60 2,17 2,92 . 10° 11600

|

|

91 en un eistewms de coordemedas se pone la o={da E

mixime de velocidad D exzistente en el capilar en depencencis |

de la tensidén mAxima de empuje T sotusnte allf, entonces se 1

obtisene wne curvé que con T= 1,5, 105 Din,fcmz comi enzg & i

lg altura de la asbsoisa zscendiendo priumersmente poco gl anmen-

tar 18 tensidn de empuje, luego m’s Ffuertemente pars convertir-
se en una recta con [ = 2,75 . 105, Weta msrche de la ourva

es aproximadamente igual en todas les metilcelulosas; la ocosi-
cidén de le curva depende ds las propledades del moterisl. gsf
la tengidn de empuje necesaria pars iniciar el corrimiento y
por tento pars la homogeneizsoidn, varfa con el contenido de

ggua del mcterizl, el gredo de polimerizacidén de la metilcelu- |

losa y con la temperaturas ZEste "vsglor umbrel™ ("yield value

segin Bingham) que visne a wwai festarse g distancia del punto

reduce gl descender la temperctura y al aumentar el contenido

]
i

de gzus, y 2e elsvg al aumsantar el grado de polimerizaoién. Ade~:
mas, el escarpe de lae curvas se sfecta de tal modo con las in-
dicades propledades del meterisl gue todas 1las proniedades gue
reducen el valor umbral, elevan también el esc&rpe.

De modo completamente general puede aflirmarse que

la tensidn de empuje necesaria para la homogeneizacidn debe ’
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encontrarse en sl orden de magnitud de por lo menos 106 Dinfomg.

Preferentenente se trabsja en oondiciones gue correspondan a

la poroidn reatilfnea de 1a curva.

e R e 2 - £ F 2 %

Le presente patente de inveneidn ocomprende las si-

l.~ Procedimientsc para convertir metilcelulosas hd-
meda® y fibrosas en polvos de rapida disolucidn, caructerizado
porque un& metilcelulosa flbrosa con un contenido de agua de
50 - 70 % en peso, se homogeneiz: bajo presidn, el producto ho-

mogenelzado se muele en un dispositivo triturador giratorio con’

velocidad elevada y este polvo 8e seca del modo conocidoe

2.- Procedimiento sezin lo reivindicrdo en el punto

1, ocaracterizado porque la homogeneizaoidén se realiza bejo pre-
2idn medisnte nn dispositivo transportador amasador.

3e= Procedimiento segtin lo relvindicado en 108 P“nﬂi

\ toe 1 y 2, osrescterizado porqus sl secado 8e realiza en une co-‘

|
z rriente gaseosa. i
4e~ Procediml ento par: convertir metilocelulosas

himedas y fibrosas en polvos de répida disolucidn.

Seglin 8e describe y reivindica en la presente memo-

ria descriptiva.




conats e3ta memoria de onoe hojas folisdss y ese-

oritss a méquina por un&é Solg de sus c8rzs.

Madrid, a 6 de Abril de 1953,
UILLERMO RO

e
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