KEEMNORIA DESCRIPTIVA
que se acompafia
@ le solicitud de
Una PATENTE IE INVENCION por VEINTE ANOS en ESPANA,
a favor de
GEVAERT PHOTO-PRODUCTEN N,V., sociedad de nacionalidad
belga, residente en MORTSEL (Antwerpen) Bélgioa,
por
PROCEDIMIENTO PARA PREP ARAR SOLUCIONES FIIMOGENAS DE
ESTERES OELUILOSICOS Y PELICULAS OBTENIDAS A PARTIR DE
ESTAS SOLUC IONES,

Con prioridad de la solicitud de Patente belgs n®.35,277,
del 19 de Julio de 1954
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~les alifdticos que contiene de 2 a & &tomos de carbono no

La presente invencidn tiene por objeto la prepara-
c¢ién de soluciones filmdgenas de derivw dos celuldsicos en
una mezolas de soluciones orgénicas que contienen tetracloru-
ro de carbono, |

Bs sabido gue se puede utilizar una rme zela de alcoho-

sustitufdos, y cloruro etildnico o cloruros alcohilénicos
superiores, oomo disolvente Para el acetato de celulosa. A
partir & ests solucidn se pueden fundir pelfoulas de unsa
elasticidad mejoradsa.

Es sadido igualmente que la adicién de ciclohexano
a las soluciones usuales de triacetato de eelulosa, permite
ohtener una pelicula ininflamzble que poses aproximsdamente
las miamas propiedades mecéniocas que la pelfoula de nitrato
de oelulosa infl mable,

Los inventores del procedimiento s que s¢ refiere esta
Memoriz, han descublerto szhora Gue la adiocién de tetracloruro
de carbono & las soluciones de ésteres oceluldsicos proporat ona
8 las peliculas ohtenidas @ partir de estas soluciones pro-
piedades considerablemente mejoradas de manera que las pelf-
culag resulten especialmente apropiasdas para sopor te 4¢ pell-
culasfotogréfica,

La cantided de tetraeloruro de carbono gque puede ser
afiadide con €xito a la solucidén filmégena, comprende del 5
al 20% del volumen total de disolvente utilizado,

Egta adicién puede hacerse directammante a los disol~-
ventes usuales en ausenciz del compues to del éster celuld-
gsico. El tetracloruro de carbono puede ser afledido también
durante ladisclucién del éster oceluldsico. Sin embargo, el te=
tracloruro de oarbono se® afiade preferentemente a la solucidn

filmégena ya» preparade y ello a una temperatura determinada,

e S v g 3 i



4

17]

40

45

60

66

60

ora enfriando, oras calentando, de msnere gue momenténeamente
8¢ obtiene una congelsoién de 1la solucidn,

L2 presencia de tetracloruro de carbono prodnce unm
8olidificacidn répide después de extendidda la solucidén fil-
mégena y permite una febricscién més rdpide de la pelfcula.
Uns temperatura bien regulada y la eliminsocidn vigiladm de
lo.s disolventes volétiles. durante 1z colaéda, tienen una ine-
fluencia muy importante sobre 1a estruotura de la pelfcula
¥ por consiguiente sobre sus propiedades meocdnicas, As¥ los
enfriamientos repetidos de la solucién haste el punto de
congelacidn, seguidos d8 un recalentsmiento, pueden ejercer
uma influencisa favorable sobre la formecién de gérmenes de
orisgtales y sobre la relaaidn entre 12 estructura oristali-
ns vy amorfa en la pelfcula que allf se funde,

Los ejemplos siguientes ilustzen la invemcidn, sin
limitarla no obs tante:
Ejemplo 1,

En 550 partes de voldmen de una mezola de oloruro me-
tilénico y de etanol (85/15) se disuelven 100 partes de peso
de trimoetato de celulosa que contienen 43,6 4 de grupos amce-
tilos.. Esta solucién es subdividida en varias partes, a las
cunles han sido afiadides diversas cantidades de 0014.

Pera que la relaocidn entre la sustzncia sélida y el 1fguide
permenezcg constante, todos los enssyos son llevados al mise
mo volumen aon el disolvente original, Las soluoiones obte-
nides de las pelioculas son coledes en condiatones iadnticas
sobre una placa de fundir, E1 tiempo necesario para despren-|
der de aicha placa la pelfoculs asl formada verfa en amplios
1fmites. Este tiempo es inversamente proporcionsl a la cantied

dad de c014 presente en el disolvente,
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Soluocionesde Vol.de la mez- formacién de
sster cla, cl, meti~ pelfcula sl
celulésiao lénico 85% 4+ volumen COL cabo 4
etanol 16% 4 0Gabo ae
\/x 95 5 171
I 09 10 1567
III 85 15 14"
Iv 80 20 10¢t
v 7B 25 41
VI 100 - 201!

Todas las pelfcules tienen el miasmo espesor después
del secado finel,
Ejemplo 2.

Una psrte de peso ée trimcetato d4¢ celulose que con-
tiere 43,5% de gcetilo es disuelta en 6,6 partes de volumen
de una mezola cloruro metilénico/etanol 685/15)‘. Como plas-
tificante se afiade 16 % de trifenilfosfmto sobre ls ms terias -
seca, Después de la disoluoién completa, se afiaden ademés
& estz solueidn 15 partes de volumen de 6014 por cien partes
de volumen de disolvente, Sobre uns bande ain fin se cuela
una pelfcula a2 partir de esta solucidn, 4 tftulo de compara-
6lén, um solucidn idéntica, pero que no ocontiene 0014, es

~¢0laizm con un mismo espesor, Despuéds del secado a fondo de
las dos pelfoulas, primeramente en el horno y después al sire
se vigila su comportamiento en el bafio de agume

La absorcidén de agua se mide despuds de 24'hora-.a de
inmersién en el bafio, Le medida de la estabilidad se efectda
de la siguiente menera sobre bandas @e relfcila de uns lon~-
gitud de 1 m y de un egpesor de 35 mm,

1) durente 48 horas en el desecador

2) levadss durante dos horas en agua corriente

3) después de tres horas, expuestas durante 3 horess a la&
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atmésfera ordineria y colooadss durante 48 horas en el dese~
cador (GaCl,). _

La longitud de¢ la pelfoulz se mide después de los di-
versos tratamientos., la estabilided (resistercia a la defor~

macidén) de 1a pelfcula estd expresada por la diferemcia de

longitud,
Pelfcula de triscetato de celulosa Con l.':(‘.‘l4 Sin 00].4
absoreidn de agua después de 24 h 5,2% 6,2%

resistencia a la deformscidn
(8iferencia después de 12 y 2¢) + 4,75mm 4 8,6 mm

Resistencia @ la deformacién :
(Diferencia después de 12 y 3¢9) - 0,75 mm = 0,56 mm

Estos resultados demuestrsn clarsmente la diemim-
¢idén de la sensibilidad al agua y lz mayor estabilided de la
pelfcula que contiene CCl, en estado himedo,

Ejemplo 3, | |
1 perte de peso de acetobutirato de celulosa, gque

contiene 0,3% de grupos butilos y 44,5% de grupos acetilos,

se disuelve en 6 partes de volumen del disolvente de la siguipn'

te composiocidn:

78,6 % de cloruro metilénioco.

13,9 % de etanol,

7,5 % de CC1,.

Como plastificante, 0,15 partes de peso (15% sobre

el compuesto eelulésico) de trifenilfosfato. A titulo de com-
paracidn, se disuelven gantidades igusles de acetobutirato
de celulosa y de plestificente en un mtamo volumen de disol-
vente, como se¢ indica mfs arribe, compuesto de 85% de cloru~
ro metilénico y de 15% de etmnol, En condiciones idénticas, |

la8 dos soluciones son coladas em una pelfoula sobre una ban-
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da sin fin, Despuds de un secedo suficiente, la pelfoulas es
sometida ® los mismos tratemientos y med da como en el ejem—

plo 2, Ello de el siguviente resultados

Acetobutirato de ocelulosa a@n 0014 Sin (‘.‘(}14=
ebsorcién de sgue despuée ¢ 24 h 2,7 % 3,7%
registencia a la deformacién

{diferencia después de 12 y 29) 4 4,6 mm 4+ 5,5 mm
resistencis a 1a deformacidn

{diferencia después de 12 y 32) - 0,6 mn - 0,5 mm

Y 0 2 A
En resumen: la Patente de Invencién cuyo registro se

solicita, recaerd sobre les reivindicaciones siguientes:

l8,~ Procedimiento para preparar soluciones filmégenas de
esteres celuldésicos y pelfcules obtenidas » partir de estas
soluoiones, oaracterizado pvrque en ellass, del 90 8l 95%
de los agrupamientos hidréxilos de la celulosa estdn esteri-
fiocados por umo o varios dcidos grasos inferiores, y porque
estas soluoiones mntienen tetracloruro de carbono en centi-
dades de volumen del 5 al 20% de la cahtidsd de disolvente
utilizdo,

28, Proocedimiento, segin la reivindicacién 18, carmcte~-
rizado porque el éster celuldsico contiene d€l 42 al 44,5%
de grupos acetilos,

38,- Procedimiento, segin la reivindioczeidn 1%, mracteri-
zado porque el &ster celulbsico contiene del 34 al 44% de
grupos acetilos y del 0,2 sl 10% de grupos propionilos y
butirilos, |

49.;- Procedimiento, segdn las reivindicaciones anterioress,

carscterizado porgue por lo menos una vez la soluoién filmé-

gens ha sufrido momenténesmente una congelacién por regulacié

-
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de la temperatura y/o por l® adicién de ingredientes,

58,—- Procedimiento, =egdn las reivindiceciones anteriores,
carecterizado porque para la fundicién de pelfculas de éster
celuldsico & pertir de las referidas soluciones, se extien-
den éstas sobre unm superficie de fundiocién a uns temperatu-
ra inferior a la temperatira de congelacién de eatas solucio-
nes filmégenas,

62,— Procedimiento, segin las reivindicaciones 12, 2# 3¢
y 4%, caracterizado porque comprende un socporte de pelicula
fotogréfioe de ésteres celuldsicos de €cidos grasos infe~
riores fundidos a partir de soluciones filmégenas,

78,- Procedimiento, seg¥n la reivindicacidn V5!"‘, caracte=-
rizado porque comprende un soporte & pelicule fotogrdfiocs
de ésteres celulésicos,

8#,- Se relvindice, por Yltimo, como objeto so'bre el gue
ha de recaer el Patente de Invencién que se solicita, PRO~
CEDIMIEND PARA PREPARAR SOLUCIONES FILMDGENAS IE ESTERES
CELULOSICOS Y PELICULAS OBTENIDAS A PARTIR DE ESTAS SOLUCIO-
NESe )

Todo conforme cueda desorito en le presente Memorim
que consta de siete péiginms esoritas a méquina por una sola
cara y dibujos que se acompsefian,

Madrid 19 de Julio de 1955

f ALFONSO UNGRIA
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