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MEMORIA DESCRIPTIVA

que se acompafia a la Solicitud de registro de una
PATENTE de INVENCION
con Prioridad alemana del 19 de Agosto de 195,

a favor de

Dr.KURT BRATRING, BERLIN-DAHLEM,Gelferstr.l2 (Alemania),

por

"Procedimiento y Aparatos correspondientes para la ela-

boracidén de Soluciones de Esteres celuldsicos pera la

fabricacibén de Peliculas"

T — s i iy oty
ppas-un-roncfesmm oo dons-Grecrd

El presente Invento se reflere a un Procedimiento
¥y los Aparatos correspondientes para elaborar Solucilo-
nes de Esteres celulésicos para la fabricacidén de Pe-
1Icu1as;

Es bien conocldo por los Idbéneos en la materia,que
los disolventes orgdnicos empleados al fundir las peli-
culas a base de Esteres de la celulosa, no han de cum-
plir tan solamente la funcién de la simple dispersién
y evaporacidn, sino gue ejerce una influencla capitaly
perenne en el estado material y las propiedades mecani-

cas de la peliculs sn disulocién y terminada,respecti-
vamente. -
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Se basa este Invento en los conocimlsntos gdqui-
ridos durante la prédctica de muchos afios,en la elabo-
racibén de peliculas de Celulosa;

Ss sabe bisn que la acetona puede disolver muy
répidamente la borra coloidal a un estado particular-
mente bajo de viscosidad y que las psliculas fundidas
de tales soluclones, suelen tener, en general, malas
condiciones de reistencia;

En oposicidén a ello, se pueds consegulr de esta
misma borra coloidal y empleando como disolvente el
ater-alcohol, unas peliculas que superan,en cuanto a
resistencla & la rotura; much{simo a las obtenidas por
fusidén de las soluciones a base de la acetona; sin em-
bargo, se obtienen resultados notablemente inferlores
al disolver nuevamente,las pelfculas fundldas con una
solucién de ametona y después de haberse secado total-
mente, en Eter-alcohol y fundlendo,con esta nueva so-
lucidn, nuevamente peliculas;

Para hacer comprenslble el porqué la accién per-
niclosa de la acetona sobre la nitrocelulosa y que,al
medir las propledades mecédnicas de las pelfculas fabri
cadas sobre esta base,sncuentra su expresidén matemati-
ca, permanece subsistente y que la reducida resisten-
cla después de una redisulocién en un disolvente de ac

cién dispersiva menos radical,queda compensada solamen
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te en una parte minima; cabe opinar, teniendo bien
presente el estado actual de las investigaciones he-
chas, que, en el primero de los c¢asos, quedan destrul-
das no solamente las c¢oheslones micelares sino que a-
demds sufren una transformacidn menguante progresiva
tanto el volumen como la configuraclén de las molé-
culas;

Ha sldo sumamente dificil sacar directamente un
provecho efectivo de las investigaciones y experien-
cias hechas durante los iltimos ocho lustros, para
la elaboracidén de peliculas de la acetilcelulosa al-
tamente acetllizada, nombrada en lo sucesivo para to-
dos los efectos,‘"TRIACETATO", ; por ser muy restrin-
gido el nimero de los reactivos cépaces de ser técni-
camente usados para ello.

El disolvente empleado con preferencia por la in
dustria para la elaboracidn de peliculas "de seguri-
dad", y especialmente desde que el Triscetato ha al-
canzado para este fin, una Importancia sobresaliente,
es el Cloruro de metileno. La amplia dispersién que
tlene,p.e., el Triacetato en la solucidén de cloruro
de metileno con la acostumbrada adicidén de alcohol
metilico o etilico, se manifiesta por una parte, por
la baja viscosidad de las soluciones, y por otra,
por las propledades mecédnicas muy poco satisfactorias

de las peliculas elaboradas a base ds é1.
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De los hidrocarburos del cloro de bajJo punto de
ebullioién;técnicamente empleables, se recurria has-
ta ahora, como disolvente unico para la celulosa ace
tilica, fuera de al cloruro de metileno, también al
cloroformo; paro este Ultimo se emplea tan solo rara
mente a causa de sus propiedades téxicas.

Se ha propussto para la elaboracidén de peliculas
de celulosa acet{lica, también el empleo de otros hi-
drocarburos del cloro; como, p.e;,cloruro de etlleno
CHyC1 - CH201; Dicloretileno CHC1 = CHCl, Tricloreti~-
leno CHC1 = CCl,, sin embargo, éstos, a caﬁsa de su
reducido poder disolvente, han podido usarse téenica-
mente solamente de modo restringido como medios de di
luoién;

Zn la Patente americana 2,492,978 por ejemplo,
se describe la elaboraclén de una masa para fundir
peliculas a la cual,despuds de la disolucidn comple?
ta de acetil-celulosa con alto grado acetilico en u-
na mezc¢la de cloruro de metileno y metanol, se agre-
gé posteriormente cloruro de etileno.

Se ha podido comprobar asi, que es posible pro-
ducir,con disolventes que actuen sobre celuloss ace-
tilica, débilmente dispersivo, principalmente hinchan
te ,empleando fuerzas de acclbn mecénica, soluciones
fluldas que se pueden flltrar de modo acostumbrado ¥y

i
1

de las cuales se pueden fabricar peliculas con propile-
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90 dades especlalmente vallosas. 81, por ejemnlo, se
Intenta convertir el Triacetato con cloruro de eti~
leno con adicidén de algo de alcohol, de modo usual
revolviendo o sacudiéndolo, en solucidn, se obtiene
una masa translucida en su mayor parte gelatinosa,

95 en la que; hasta ahora, el cuerpo hirhado hublera
podido ser disuelto Unicamente mediante aclaracidn
con un muy bﬁen disolvente; Y por ello resulta mas
sorprendente el poder llegar a convertir tales ma-

. sas hithadas gelatinosas,en una solucidén libre de

100 hudos y otros aglomerados sdlidos, haciendo actuar
sobre ellas fuerzas mecdnicas de modo adecuado.
Ejemplo 1R):

Un recipiente de disolucién, por ejemplo,
de la ejecuclén representada esquemiticamente en 1
105 de la Fig}l adjunta, se carga de la mezcla siguiente:
12,5 kg de Trlacetato
2,5 kg de Trifenilfosfato
75 kg de Cloruro de etileno
10 kg de Metanol

110 La masa se agita mediante las aspas } solldarlas del
ele 2 y sgyobliga a pasar por entre dichas aspas J ¥y
los brazos i soliderios de la cara interior del re-
clipiente, de tal modo que se opera un amasado inten-

slvo y rdpido de la sustancia sélida con el disolwente.
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Tan pronto como el contenido del reclplente 1
qQuede convertido en una gelatlina claramente trans~'
luclda y desmoronable, se la hace circular,abrien-
do el grifo 5 y ponlendo en movimiento la bomba de
engranes 6 , por las tuberfas T y Q; Segin se podré
verificar observando la parte vertical 8 de la tube-
ria;convenientemente construlda de vidrio, desapare-
ce durante este movimiento de bombeo y causado espe-
clalmente por la accidén de la bomba de engranes, gran
parte de los nudos gélatinosos Yy la masa se liquefac-
ta mds y mds.

Después de haber pasado el contenido aproxima-
damente total del reciplente una vez la bomba 6, se
conecta,maniobrando adecuadamente la vdlvula de tres
vias 9 con el Homogeneizador 10 dentro del cual la
masa se fuerza a pasar DpOr un gran nimero de tubos 11
en los cuales el paso se ha reducido reiteradamente
a rendijas estrechas 122 y 12P desplazadas unas con
relacién a otras en 90°; con esta disposicién se ob-
tiene una homogeneizacifn tan alta que resulta una
disolucién muy fluida en la qQue a penas es posible
percibir,con el ojo desnudo, nudos;

‘Conectando adecuadamente ahora las vdlvulas 13
y Ui, se envia la totalidad de la solucién al reci-

piente-almacén 15 desde donde se la puede hacer cir-

Aoy
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cular una o varias veces, a través de la tuberia lé;
por el homogeneizador 10 y el reciplente-almacén 15,
adecuadamente movido por la bomba é; hasta que haya
quedado absolutamente libre de nudos u otras aglome-
raclones mids o menos sélidas;

Como muy eflcaz a este respecto, ha resultado
tambiédn el homogenelzador representado por la Fig.2,
en cuyo homogenelizador 17 se prensa la solucién por
una serlie de cribas ;§ Yy Que consisten alternativa-
mente, en cribas de élambre formadas por un tejido
de alambres muy finos y cerrados del tipo denomina-
do "asargado"; 0 de tejido de alambre liso de malla
muy angosta.,

Este homogenelzador 17 puede usarse en lugar
del homogeneizador 10 (Fig.l) o bien pueds interca-
larse suplementariamente, en la circulacién; en am-
bos casos se consigue convertir la arriba menclonada
mezcla, una solucidén totalmente libre de nudos y lis-
ta para la fundicidn y que bajo clerre hermético (va%
cuo) alin despuds de un reposo alargado, no se gelati-
niza;

Solamente en circunstanclas especiales y raras,
serid preciso proceder a una nueva filtracibn del modo
corriente y segin se ha explicado en las 1lf{neas arri-

ba indicadas.
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La solucidén fusible o fundible obtenida por el
proceso del sjemplo anterior, da peiiculas homogdneas
de transparencla o dlafanidad cristalina y de gran re
sistencia mecdnica; el relativamente alto punto de &
bullicidén del agente disolvente emplsado hace, por o-—-
tra parte, necesarla una desecacién a fondo de las pe
1iculas.

, Desde hace mas de velnte afios ya se conoce la po
sibilidad de incrementar 1la velocldad de marcha de la
fundicidn, sacdndolas,no en estado completamente seco
gino mis bien semi;seco ¥y un tanto gelatinoso, de su
base de fundicidn y secéndolas luego aparte; sin em-
bargo, el aceleramiento en la produccibén de peliculas
queda ordinariamente fuertementevlimitado por el he-
cho de que las peliculas quedan del lado contigub a
la base de fundicidén, atn empleando disolventes con
bajo punto de ebullicidn, demasiado tiempo en estado
1iquido y, por ello, no se pueden desprender sin su-
frir daflo.

Ahora bien, se ha podido observar que las solu-
ciones homogeneizadas con 1los medios mecanicos segin
el 1nvento;p.e.,de Acetilcelulosa, no tisnen solamen-
te la propiedad de dar peliculas con resistencia me=

cdnica sorprendentemente alta, sino que despuds de la

fundicién, se congelan,en un tiempo extraordinariamen-

te corto, a través de toda ls capa que forma la peli-

O e
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cula, en una masa gelatinosa lo suficiente consisten?
te y resistente para poder ser separada sin sufrir
dafio, de la base de fundicidn.

Ejemplo 22):

Triscetato 12,5 kg
Trifenilfosfato 2,5 kg
Cloruro de Metileno 50,0 kg
Diclorstileno 30,0 kg
Alcohol etflico 0k
100,0 kg

A1 trabajar esta mezcla en el recipiente 1 (Fig.l),
se disuelve una parte de la Acetilcelulosa y la parte
restente se hitha. Se obtlene una masa traslucida des
moronable la cual puede convertirse, de modo andlogo %
como descrito en el Ejemplo 12, en una solucidn did- %
fana y sin nudos; Al fundirla sobre una base-soporte
preparadsa de modo conccldo, la capa apllicada se con-
gela en algunos minutos formando una plel extensibls
0 dilatable qQue se puede separar sin pegajosldad, y
que da, despuds de secada, una pelimula claramente
transparente y con un alto grado de resistencia. %

Se ha podido comprobar que,para la elaboracidn |
de peliculas a base de la acetilcelulosa de solucio-
nes rapidamente congelantes,segin el presente Inven-
to, resulta ventajoso de emplear mezclas de Disolven-
tes combinadas entre sl o con materias no disolvenQ
tes con un grado de velocidad de evaporacidn notable-

mente diferente entre ellas, especialmente si en la
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fage de la solidificacién quedan remansentes en la ma-
sa gelatinosa de la pelicula, materias que actilen prin
cipalmente a modo hinchante o, en un cierto grado tam
bién precipitante.

Ejemplo 39:

Trilacetato 12,5 kg
Trifenilfosfato 2,5 kg
Cloruro de Metileno )0O,o0 kg
Dicloretileno 25,0 kg

Cloruro de etileno 15,0 kg
Alcohol metilico 5,0 kg

100,0 kg
Ejemplo Li®: ,

Triacetato 12,5 kg
Trifenilfosfato 2,5 kg
Cloruro de Metileno 20,0 kg
Tricloretileno 59,0 kg
Methanol 10,0 kg

100,0 Kg

De las mezclas indicadas en los ejemplos 3 ¥ U,
pueden obtenerse, sigulendo el proceco descrito en
el ejemplo 12, unas soluciones que, fundldas sobrse
una base?soporte fiJa, por un lado,se solidifican
my répidamente al estado gelatinoso y por el otro,
ge convierten en pelficulas de gran resistencia meci-
nica;

De igual modo que,durante la anteriormente des?
crita operacidn mecénica, no hgyadicién de materias
para alterar la concentracién de la solucibn a ela-
borar; no se emplea tampoco medlos capaces de actuar

sobre el proplo Ester celuldsico o los reblandecedo-
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res y los agentes disolventes, quimicamente. -

El Bster celulédsico sufre al ser tratado con
arreglo al Procedimiento segin el Invento,aparen-
temente ninguna depolimerisacién de las macromolé
culas; hay; evidentemente, tan solo un cambio del
estado de solucidn.

La dispergencia o dispersidn del Ester celu-
16sico consegulda por las materilas disolventes ¥
las mezclas de tales materias disolventes bajo la
actuacidén de fuerzas mecédnicas mencionadas en los
Ejemplos anteriores, resulta ser ain considerable
mente menor que con la disolucidn sencilla del mis
mo en Cloruro de Metileno con adicibén de Alcohol,
segin se ha comprobado por ensayos comparativos e-
jecutados al efecto.

. La proteccidén recabada para el Procedimiento
descrito en la presente sollcltud no debe entender-
se restringlda a las materias indicadas en los Ejem
plos nl a la relacién de las mezclas mencionadas,
sino debs entenderse extendida también a otros Ks-
teres celulbsicos y otros agentes disolventes y mez
clas de los mismos, en cuanto estas dltimas estén
capacitadas para formar con Lsteres celuldsicos,ma-
sas gelatinosas qQus pueden ser convertidas medlante
el Procedimiento segin el Invento; en soluciones ho-

mogeneas.

L .
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Igualmente mezclas de disolventses y no disolven-
tes, D. eQ%Cloruro de Metileno y Tstraclorcarbono, o
de Hidrocarburos alifdticos o aromdticos pueden ser
empleadas.

Como Lsteres celulésicos a mds del Acetato ce-
lulésico, sean indicados al efecto, el Propinato ceé
lulésico, el Butirato celuldsico y sus Mezclas en-
tre ellos y con el Acetato celuldsico.

También por 1o que a los Aparatos emplsados se

Yefiere, la ejecuclidén del Procedimiento no ha de en-

'tenderse de modo alguno confinada a los Dispositivos

representados esquemdticamente en las Figs. 1 y 2.
Las Instalacliones mezcladoras, revolvedoras, amasa-
doras, ssacudidoras empleadas en la Industria, estén
capaclitadas para gelatinlzar Mszclas de Esteres ce-
luldsicos con Disolventes de accldén hinchante,como,
p.e., de las ccmposliciones indicadas sn 1los preceden-
tes Rjemplos; sin embargo. no pueden disolver 1los
cuerpos hinchados que se forman durante la gelatini-
zacidn y tienen que combinarss,por lo tanto,para e-
Jecutar el Procedimiento segin el Invento, con un
Homogeneizador;

Como Homogene izadores se prestan especlalmente
Dispositivos en los cuales pueden ser obligados . tro-

7z0s hinchados de Esteres celuldsicos, a pasar bajo

P -
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prgsién, a través de absrturas angostas, rendijas p.e,
como estédn representados por via de ejemplo ilustra-
tivo, esQuemdticamente en las Figs; 1y 2 adjuntos y
en los cuales,con una ejecucidén y disposicidén adecua-
das, no se producen pérdidas de los productos disol-
ventes; sin.embargo, la proteccidn soliclitada para el
presente Invento, debe extenderse también a otros dis-
pogsitivos en 1los cuales cuerpos hf%hados como 1os des-
critos, se convierten por golpeo; frotacibn, estruja-
mliento, por Sonido, Altafrecuencia o mediante otro es-
trellamiento; como, por sjemplo, al prensarlos a tra-
vés de dispositivos en forma de boduillas, chicléds, y
similares, en solucliones homogeneas de flulr liso

y sin perturbacidén, y ello también cuando se coadyuve
a la homogeneizacidén con la aportacidén de calor o frio-

En lugar de o Jjuntamente con bombas de engranes '
segtin la descripcidn precedente, podrdn emplearse i~
gualmente otros medios de transporte,p;e., Boittbass con
movimiento excéntrico del émbolo.

Si bisn la aplicaclén del presente Procedimiento
estd intentada preferentemente para la elaboracidén de
Pelicuias fotogrdficas y cinematogrificas, ofrece,no
obstante,también para la producecldén de folios de
cualquier clase, tamafio y aplicacidén, grandes ven--

tajas.
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La recuperacldn de los agentes disolven-
tes empleados, as{ como la de otras adicio —
nes que intervengan en la disulocidn, puede
conseguirse durante la fabricacién, muy es —
peclalmente al secar 1los productos formados ,
por alguno de los modos ya conocidos;

Descrita suflcientemente en 10 que pre-
cede, la naturaleza del Invento, as{ como tam
bién unos modos de llevarlo ventajosamente a
la prédctica, Yy demostrado ampliamente que -~
constituye un positivo adelanto técnico sobre
10 hasta agui conocido y practicado en este -
ramo de la Industris productora de Psliculas
virgenes del pais, y teniendo en cuenta que
su adopcidn ha de redundar sin ninguna duda,
en beneficlo de la Economfa Nacional y de la
Particular independizindolas de la contribu-
c1én al Extranj)ero, se solicita registro de
Patente de Invencidn por veinte afios para Es-
pafia, su Protectorado y sus Poseslones, con
acogimiento a 1los beneficlos de la Unién In-
ternacional de la Prioridad de la solicitud
de la Patente alemana N® B 32 292 IVc /39b,
de fecha de 19 de Agosto de 1954, y con su-—

jecibén a la sigulente
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350 NOTA REIVINDICATORIA

12 )Procedimiento y Aparatos correspondientes para la
elaboracién de Soluciones de Esteres celuldsicos
para la fabricacibén de Peliculas, caracterizado
porque un reclpiente disolvedor se carga con tri-

355 “acetato celulésico, trifenilfosfato, cloruro de
etlileno y metanol y este conjumto se mezcla y ama-
sa Intensivamente por el paso de unos brazos hori-
zontales solidarios de un eje vertical giratorio,
por entre unos brazos horizontales antagbnicos y

360 sollidarios de la envoltura del reciplente, y una
vez convertlido el contenlido del reciplente en una
gelatina claramente translucida y desmoronable,sse
hace pasar por una bomba de engranes reductora de
los nudos gelatinosos y despuds de haber pasado

365 en circulto la bomba y ya bastante 1liquida, se in-
tercala en seste circulto un homogeneizador adecua-
damente agenciado, a través del cual la bomba fuer-
za a pasar toda la masa que, asi, queda convertida
en wna solucidén muy fluida y pricticamente libre

370 de nudos apreclables; cerrando ahora el acceso al
reclplente disolvedor y estableciando comunicacién
con el recipilente-almacén, la bomba envia el pro-
ducto fluidificado a dicho recipiente-almacén ade-
cuadamente agenciado para repetir en circulto cerra-

3754 do,el paso de la solucién por el homogensizador.
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22 )Procedimiento y Aparatos segiin la reivindicacidn 12,

caracterizado porque alternativamente, se lleva tam-—
bién a cabo empleando el proplonate y el butirato
céluldsico o sus mezclas con el triacetato celulési-
co en combinacién coqptros agentes disolventss répi-
dos o lentos e hinchantes, solos o combinados,produc
tores de masas gelatinosas convertibles por medios
mecédnicos, eventualmente con intervencidén de calor,

en soluclones fluidas homogeneas.

3a)Procedimiento y Aparatos correspondientes segin las

relvindicaciones 12 y 2&, caracterizado porque el
recipisnte disolvedor-mezclador-amasador es un cl-
lindro vertical cuya cara interna lleva distribul-
do wiformemente sobre ella, gran nimero de brazos
horizontales extendidos radilalmente hasta cerca del
centro en el cual gira un eje vertical provisto de
un gran nimero de aspas qQue se extienden radialmen-
te entre dichos brazos hasta cerca de la envolvente
del reciplents y en su giro mezclan, estrujan y ama-
san los productos sdlidos y liquidos, y comunicando
por su fondo a través de una tuberia con valvula,con
una, bomba rotativa ds engranes y un homogenelzador
cilindrico horizontal provisto de un gran nimero ds
tubos con paso reducido reiteradamsnte hasta formar

unas rendijas sumamente sstrechas y qQue estdn disloca-
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das.,en 90 © unas de otras, comunicando la salida de
este aparato gondlcionalmente con la parte superior
del recipiente disolvedor formando circuito, o con
el reciplente-almacén convenientemente de forma ci-
1{ndrica vertical y de fondo semiesférico que por

su centro; comunlca a travéds ds vélvulés, con dicha
bomba y 1 homogenelzador y desde la sallda de este
01timo,a través de tuberilas y cerrando su proplo cir
cuilto, con su parte superior. La provisién de un se-
gundo homogeneizador horizontal cilindrico con entra
da y salida lateralss por sus testsros cénicos y pro
visto el interior de la parte cilindrica,de tabiques
circulares verticales miltiples formados alternativa
mente por un tejido de alambre asargado muy fino y
un tejido de alambre liso y de malla muy cerrada,y
cuyo homogenelizador puede emplearse en lugar del for
mado con tuberias o conjuntamente con éste. Los apa-
ratos pueden sstar provistos de calefaccidn.

La presente Patente debe recaer sobre:

h2)"Procedimiento y Aparatos correspondientes para la _

elaboracién de Soluciones de Esteres celuldsicos pa-

ra la fabricacién de Peliculas"

Sean cuales fueren las clrcunstanclas especlales que
concurran con la esencialidad de la Patente descrita
en la presente lemorla, 1ilustrada por el adjunto Di-

bujo y definida por las anteriores Relvindicacionss.
Madrid, 25 de layo de 1955.
EL INGENIERO=AGENTE"




14

e

13
' i hj .

I

MO NSNS S NN NSNS

Diciembra 195).

Madrid,

ESCALA VARIABLE =

m
8
SR
H
DOn .
[£3]
3
)
(@)
=
| ]
-]
=]

ia).

Dr.KURT BRATRING, BERLIN=DAHLEM, (A




	Bibliographic data
	Description
	Claims
	Drawings



