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MEMORTA - DESCRIPTI

La presente invencion se refiere a un procedi-
4.

miento para la preparacién de: productos de acetilacidn

del elmiddn, = = = = = = = ——_——— - - - - - — e -

- 8i se emplean los métodos de acetilaoidn conoci-
dos tratando por ejemplo el almiddén en ambiente constitui-

do por dcido acético, ocloruro de metileno o solventes si-

milares de los acetatos, con anhfdrido acético, no es po-

sible obtener directamente un grado cualquiera de aceti-
lacidn deseado. En la préctica la reaccidn procede hasta
la formacidén del triacetato. Si se desean productos de
gredo de acetilacidn intermedjo, por ejemplo el diacetato,

es preoiso hidrolizar el triacdtato obtenido, = = = = -

Ahora bien, paras algunas aplicaciones prdcticas
es muy deseable poder obtener directamente un producto de
grado de acetilacidén intermedio, en particular el diace-
tato. En una solicitud de patente copendiente de la misma
solicitente, por e jJemplo, ae‘ﬁéseriben unos hilados a
base de polimeros del acrilonitrilo a los cuales la pre-
sencia de almiddén diacetado confiere caracteristicas |

tintéreas mejoradas, = = = = = - = = - = = = = - = = = 3

El procedimiento objeto de la presente invencién
rermite precisamente obtener directamenﬁe el diacetato, o
bien un produotofhexacetilacién del aTmidén de cualguier
grado de acetilecidén deseado. El "grado de acetilacién"
se entiende aqui medido por el nimero medio, entero frac-
cionario, de los grupos CHyCO- fijados por molécula de

glmidén, ¥y va por consilguiente desde pequeiias fracciones
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El procedimiento segin la presente invencidn
se ocaracteriza por el hecho de que el almiddn es disuelto
en formamides y se afiade progres%ﬁémente el agente de ace-
tilacién, preferentemente un anhfdrido de un deido graso
inferior, como acético, propiénico, buti{rico, monocloro—
acético, preferentemente en cantidades por wnidad de
tiempo no tan elevadas como para producir la congelacidn
de la solucidén de almiddn, hasta llegar al grado de
acetilacién deseado, que viene determinado por la can-
tidad total de agente de acetilacidn afladido, el cual

en estas condiciones, reacciona estequiométricemente.

La cantidad de solven'te empleade es 3 partes
por 1 parte en peso de almid6n7_Preferentemente se actia
en presencis de un catelizador de reacoidén en particular
acetato potdsico, en centidad de 10 partes en peso por
100 partes de almidén. Ia reasccién viene efectuade & la

presibn ambiente, e temperatura entre 602 y 858 y pre-

ferentemente entre 702 y 758, y dura de 1 & 3 horas y pre-
ferentemente de 2 & 3 horas.Preferentemente, también,

se emplea formamida enhidrae — = - - = - mm e = - .-

Se comprendere mejor la invpncién con el siguien

‘te ejemplo de ejecucidn no limitativo, = = = = = = = - =

Se disuelven 100 gr. de almidén de maiz anhi-

dro (secedo a la estufa a 1002C) agitando durante una
. AR

T

hora a 70-808C, en 300 gr. de formamida a la ocual se han
disuelto previamente 10 gr. de aceteto potdsico como
catalizador 69 la acetilacién. En este momento la mase
se presente perfectamente limpia, lo cual indica que todo
el almiddén se ha disuelto. El control de la solucidn de
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almiddén puede efectuarse, si se deséa, al microscopio.

Se iniocie entonces 1ls adicion gota a gota de
160 gr. de anhidrido acdtico en el intervalo de una hora, _

manteniendo la temperatura e unos 7080, = = = = = - =

Después de le adicidn del anhidrido se agite
lentemente dhrante otras dos horas a unos 7090 a fin de
permitir que se complete la acetilacién y de dar uma
cierta madurscidén s la masa viscosa obtenida. En este mo-
mento se vierta la masa en 900 cc. de agua caliente a
60-702C y de este modo preoipita el almidén diacetado
bajo la forma de una pasta blandsa j pléstica que es lavada
sucesivamente con agua ocaliente yasta la desaparicidn

de la acidez. N - e o ow w-

Se traté después el producto con agua fria de
manere que la pasta se coasgule y se endurezca. Se obtienen
as{ 230 gr. de producto himedo que contiene cerca del 60%
de almidén diacetado. Por deéé?acién sucesive en la estufa
e 808C en el vacio se obtienen 138 gr. de almidén diacetado
seco‘que se presenta bajo la foﬁma de una masa vitrea
transparente, que pueste en un molino de bolas despuds de
4 hores de molturacién se transforma en una mase pulverw:
lenta fécilmente soluble en solventes orgénicos como la

dimetrilformemide e insoluble en agua, = = - = = = = « -
o :

E1 producto contiene un 47% de dcido acétioo.-

Si se quiere recuperar le formemida, el dcido
acético y el acetato potdsico usados 0 que se han formado
en la resccién, basta sameter el agus de decantecidn de
la primere precipitacidén y la del segundo lavaje de la

pasta e destilecidn en el vacio de 15 mm Hg; se destila
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una mezcla de agua ¥y dcido aoético, mientras que queda
camo residwo formamide anhidra con: un 10% de acetato poté—

sico, que previa depuracidén con carbon puede utilizarse

para una sucesiva acetilacifn. = = = = = = = = = = - - -

Se precisa que cuando se habla de "diacetato de
almidén" no se pretende designar un producto de grado
de acetilacién absolutemente £ijo, sino solamente un pro-
ducto ouyo grado medio de acetilacidén es mds préximo a
2que aléa 3. Enla prictica se han obtenido productos
bastente dtiles, en particular para su aplicacién en la
preparacién de hiledos artificiales, con unos 1,5 a unos
2 gredos de acetilacién, en los que han sido eterificados
una media de 1,5 é 2 oxidrilos d; los 3 de cada moiécula |
de almidfn, = = = = = = = = = = ~ = = = e em—-

Hebiendo descrito convenientemente la invencién,
se hace constar que el objeto de le presente patente es el
que se resume en la primera dé:las reivindicaciones éiguien—
tes, ya sea considerada aisladamente, ya sea considerada
Junto con unz o variaé de las reivindicaciones restantes

en sus combinaciones técnicemente posiblese = = « = - - -

N o T A

Se declaran de novedad y propiedad para Espafia
¥ todos sus territdrios y plazes de soberania, las si-

REIVINDICACIONES

1. Procedimiento pars la preparacion de productos

" de acetilacién del almidén, caracterizado por el hecho de

-
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que, pare obtener productos de grado de acetilacidn
intermedio, en particular almigéﬁ diacetado o productos
aproximadamente corraspondienté% al almiddn diacetado,
el almiddén es disuelto en formamida y tratedo progresi-
vamente con un agente de acetilacidn hasta el grado de

acetilacidn desegda, = « = w = = = - @ = = = = « -

2. Procedimiento segun la reivindicacién 1,
caracterizado porque el agente de acetilacién es un anh{-

drido de un dcido graso inferior, preferentemente anhi-

drido acético, propidnico, butirico, monocloroacético.- =

3. Procedimiento segén la reivindicacién 1,
caracterizado porque se afiade;un catalizador de reaccién,

en particuler acetato potdsico. = = = = « = « - = - - -

4. Procedimiento segin cualquiera de las rei-
vindicaciones anteriores, caracterizado porque el agente
de acetilacidn es aﬁadidowa‘una velocidad no tan eleva=-
de ocomo para producir la cAQgelacién de la masa de

1‘68.001611. -------- - e e W e e ms we e e - e e -

5. Procedimiento segin cuslquiera de las rei-
vindicaciones anteriores, caracterizado porque la forma~
mida es empleada en la cantidad de 3 partes de peso por

1l parte de almiddn, = = = = = = & = ¢ - o 0 = = = = =

i L
6. Procedimiento segin cdalquiera de las rei-
vindicaciones anteriores, caracterizado porque la ace-

tilacién se resliza a temperaturas de 708-758 = = = =

7. "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE
PRODUCTOS DE ACETILACION DEL AIMIDONY, = = = = = « =
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Todo ello segin se describe ¥y reivindica en

la presente memoria que consta de siete hojas foliadas y

mecanografiadas por una sola de sus caras.

p .

BARCELONA, 23 NOV.1961

P. A. ’
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