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~ MEEESIIS

Bste invento ge refiere a un procedimiento para la
plagtificacién de la nitrocelulosa; pare le seguridad, con-
Venlencie y economia en el almacenamiento y ‘transporte, es
conveniente hacer que la niftrocelulosa absorbe uno o més

5% compuestos, tales como por ejemplo, ftaleto de dibutilo, que
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‘tienen para propiedad de ser absorbidos o deformar un
gel con la nitrocelulosa. En el contexto de esta Memoria,
la denominaoidn nitrocelulosa plastificads, incluye la
nitrocelulosa que tiene un plastificador absorbido en
elle, y, oonsiguientemente, la denominacidén plagtifiocar
ge utiliza a continuacidén para describir el prooéso dé_‘
ebsorber un plastificador en la nitrocelulosa.

Los procesos de plastificacidn utilizados hasta
ahora, han implicado bien la solucién de por lo menos
perte de la nitrocelulosa en un disolvente orgénico que
contenia plagtificado disuelto, 6 bien la masticscidén de
le nitrocelulose con el material plastificador.

De acuerdo con esbe invento, un proceso para
plastifiocar la nitrocelulosa, comprende el poner en con-
tacto la nitrocelulosa con un plagtificador para le mis-
mg, disuelto en un medio ldquido gque précticamente no
tenga accién disolvente sobre la nitrocelulosa, pero que
tenga eccién disolvente sobre el plastifiocedor, y, & con
tinuecidn, el asisglar le nitrocelulosa plastificada resul
tante, del medio ldquido.,

El plastificador no se considera que forme par-
te del medio ldquide en el proceso de este invento, y,
ouando la nitrocelulose se hg “amortiguado" previamente,
el liquido emortiguador tiende & equilibrarse con el 1~
quido en el que la nitroceluloss esté dispersaeda, y el
ldquido amortiguador se considers que forma parté del me
dio lfquido. ;

Con preferencia, el medio liquido ¢omprende une,
solucién aouose de uno 6 més lfquidos orgénicos, ILa so-

lueidn acuosa, con preferencia, dbe ester constitudds par
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una mezecla que conbenga ague y uﬁfgiquido orgéﬁ;c6 mié-
cible en ella, en una relecién del érden de 1l:1 a 19:1%
851 la proporcién de agua se, es demasiado redﬁeida.,
exigte une tendencia del plastificador a permanecer en
el medio lfquido, en lugar de pasar a la nitrocelulosa,
de tal modo que no puede alcanzarse la concentracién de
seada en la nitrocelulosa. EL aumento en la concentra=-
oidén del plagbtificador en la fase liquide para concen-
trarse y contrarestar este efecto, tiende e dar lugar
a la egregacién 6 a formar un producto plastificado, in-
deseablemente pegajoso’. Por otra parte, si la concentra-
cidén de aguas demasiado elevada, el producto plastifice~
do tiende & convertirse en indesesblemente pegajoso, du-
rente el proceso, o durante el secado ulterior. Se cree
que este eg debldo al contacto de la superficie de la
nitrocelulosa con el plastificador no-disuelto, 6 a la
formacidén de una concentracién indebidamente elevada de
plestificador en la placa superficial de la nitrocelulo-
S8

El l{quido orgénico misgcible en agua, que si ge
desea, puede ser una mezcla de ldquidos, con preiébencia
no ha de ser un disolvente endrgico para la nitroceinlo=
Ba que se plasgtificae, dado que la presencis de disolven-
tes enérgicos, tiende a proporcionar un producto pegajo~-
so. Sin embargo, la presencia de una pequefia proporcién
de un disolvente activo pera le nitrocelulosa, puede to-
lerarse, si se desea, La proporcién de disolvente acti-
vo presente gin embargo, en todos los casos, ha de ser
suficientemente reducide para que el medio liquido en

conjunto, permenezca sin ser disolvente pars la nitroce-
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En algunos casgos,el empleo de una pequeiia propox
cién de disolvente activo, pﬁede utilizarse con ventaja,
para obtener determinados efecktos especiales como, por
ejemplo, una contextura superficisl modificada, o una ve
locidad diferente de inflemacién. Tos liquidos orgéni -
cos miseibles en aguse, adecuados para el procedimiento
de egte invento, comprenden el etanol, el propanol y el
isopropanol.,
Es mejor evitar en el procedimiento, el empleo
de nitrocelulosa que se hays “amortiguado" con un liqul-
do inmiscible sn agua, tal como tolueno, dado que sl se
encuentra presente en el medio liquido, este liquid§'inp
miscible en aguea, puede dar origen a efectos indesesbles,
tal como le pegajosidad 6 la agregacidn.

Se prefiere que el plastificador presente eaté
completamente disuelto en el medio lfquido, para evitar

el contacto directo entre el plastificador concentrado y
la nitrocelulosa, Ia concentracién de plastificadpr en el
medic lf{quido, con preferencia, no debe exoceder del:jq %
én peso, pero en algunos casos puede ser ten elevaéé‘co-
mo el 20 % en peso, sin proporcionsr productos queﬂée;n
indesegblemente pegajosos,

El producto tiene mejores propiedades de no-pega~
josidad y, en el caso de nitrocelulosa en particulas, pre
senta mejores propiedades de deslizamiento, =i el proce-
dimiento se aplica 2 una temperaturs elevada. Con rrefe
rencia, la temperatura del procedimiento, es la tempera-
tura de reflujo del medio liquido, o préxima a slla.

Aunque el procedimiento puede llevarse 2 csbo de
¥
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modo continuo, se aplica més fécilmente como procedimien
t0 por partidas, En un procedimiento conveniente, de eg
te tipo, una cantided de nitroceluloss sge agita en un me
dio ldquido y, si es preciso después de permitir elequi~
librio de la fase liquida, se aflade el plastificador a
le mezola, lentamente, a un ritmo tal que la concentra—
cién de plastificador en el medio 1ldquido, no exceda del
1 %y, como preferencia, sea inferior a 0,1 % en peso.
En un procedimiento preferido con partidag, la
composicién del medio ldquido se altere duranté el perdo
en que la nitrocelulosa esté en contacto con 41, pars
variar la aceidén del disolvente sobre el plastificadpr.
Le composicién puede variarse, por ejemplo, separando
por destilacibén un componente, ¢ afiadiendo wna cantidad
de componente. Aunque.inicialmente el medio liquido pue

de contener agua y liquido orgénico miscible con ella,

on una relacién de no-comprendida entre los limites pre-

feridos de 1:1 & 19:1, se prefiere que la composicidn se
altere durante el proceso, para llevar la relacién entre
estos limites, en alguna etapa del procedimiento’ '
Cuando se aplica este proceso preferido pcr par
$idas, la cantidad de plastificador ebsorbido por la ni-
trocelulosa al principio, depende en parte de la relacik
de ague a ligquido orgénico miscible en ella, que se en-
cuentra en el medio liquido, y corrientemente es inferiar
a la cantidad total del plastificador afiadido. Alterando
el medio liquido mientras se halla en contacto con le ni-
trocelulosea, por ejemplo, separando por destilacidén parte
del liquido orgénico en el oaso de un disolvente que hier

ve a menos de 1002C, é que forme uns mezecla azeotrépicae
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con el agua, de punto de ebullicidn inferior a 1002G,
0 por lea adicidén de egue, es posible hacer que por'lo
menos parte del plastificador que permenece en la fase
1fquida, pase al interior de la nitrocelulosa. Esta
5 forme de proceso, se prefiere & éausa de proporcionar
menos agregacidén con algunos grados de nitrocelulosa.
En general eg preferible alterar la composicién del me
dio lfquido lo suficiente para hacer que précticamente
todo el plestificador residusl disuelto en el medio 1i
10. quido, pase el interior de la nitrocelulosa. Este pro
cedimiento permite que la nitrocelulose plastificada
se enfrie mientras se halle en suspensién en el medio
lfquido sin formecién de una capa, rioca en plastifiég
dor, en la superficie de las partdculas de nitrocéiu;g
15. sa, que podrian preciser el lavedo del disolvenme:&é
lag particulas pare impedir la adherencia durante ¢
despuds de la separacidén del medio liquido, o durante
el secado posterior’'. EL enfriamiento de nitrocelvlosa
plagtificade en suspensidén se prefiere porque si'saigg
20. pere entes de enfrisr, existe una tendencia de 1asL§a£
ticulas calientes a adherirse unes a otras a causs. ‘de
propio peso, ineluso en aupencia de una superficiéjfi-
ca en plagstificador. Aunque no siempre es necesario
pere el objeto anterior el eliminsar précticamente todo
25. el liquido orgénioco del medio liquido, se prefiere ha-
cerlo ya gue une elevada proporcién del liquido orgéqg
co puede reouperarse por este medlo, conveniente y econd
micemente, en forme adecuade para su nueve utilizacién
en el procsso. Ademés, la nitroceluloss plastificada,

30, producto, asi{ obtenida, esté précticamente libre de 1i-
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cia de liquido orgémico en el producto mojado, es ven-
tajose por evitar todo riesgo de incendio que en otro oa
so podria presenterse, por ejemplo, por la presencia de
vapor de disolvente durente el proceso de secado.

S5i se desea, en el proceso preferido, la compo-
gicién del medio liquido puede ser inicialmente tel que
permita la disolucién completa de todo el plastificador
preciso, y puede afiadirse al mismo la cantidad necesaria
de plastificadqr al inicisrse el procedimlento. La adi-~
cién de todo el plastificador al principio, se ha-compro
bado sin embargo, que proporcione productos indeseaple-
nente pegajosos o sgregados, cuando se aplica & ti§§é'de
nitrocelulosea de vigeosidad reducids, especialmente‘étqg
do la nitrocelulosa tiene también un contenido medio'de
nitrdgeno cerca del limite inferior. In generel ss pre-
fiere afladir el plestificaedor durante un perfodo de tiem
PO,

En los cagos en dque se desea plastificer Jos
grados de nitrocelulosa de viscosidad reduwcida, y aspe~
cielmente ocuando, ademds, el contenido medio de nitrﬁge—
no de la nitrocelulosa se encuentre cerce del extremo in
ferior de los limites, y ouando se desee que el tamafio
de los grémulos de nitrocelulose plastificada sea lo nas
préximo posible al tamafio de las partioculas primitivas
de nitrocelulosa, sin plastifiocar, se ha comprobado que
resulta ventajoso aplicar el procedimiento de +tal modo
que el medio liquido sesa relativamente rico en liquido
orgénico miscible con el agua, &l inicierse la adicién de

plastificador, y relativemente pobre en 1fquido organico
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miscible con el agus, hacia y en el finel de la adicién
de plagtificedor. En este modo especisl de proceder,
se prefiere que la mayor parte del plastificador se afla
de durante el periodo de concentracidn relativamente
eleveda de liguldo orgénico miscible en ague,en el medio
liquido. TLe composicién del medio liguido se cambis a
las condlociones de bajo contenido de liquido misoible en
ague, antes de afladir la parte restante del plastifice~
dor, lentamente, sl medio liquido. Se prefiere que la com
pogicién del medio liquido, no se altere durante la adi-
¢ibn de la parte restante de plastificador. EL cambio
desde medio liquldo rico & pobre, puede realizarse de'mg
do continuo o discontinuo. Por ejemplo, después de afia~
dir la primers parte del plastificador, el contenido dé
liguido orgémico del medio liquido, puede reducirse por
gjemplo por destilacién, al nivel preciso pera la adicién

del plastificador restante, o puede preferifse trasladar

le nitrocelulose parcislmente plastificade, desde el pri

mer medio liquido a otro constituido por una compoéicién
adecuadamente débil, para la adicién de la segunda perte
del plastificador. Este método de trabajo en el procedi
miento de este invento puede considerarse como una combi
necién de los dos métodos previemente descritos.

Los plastificedores adecuados pars usarse en el
procedimiento de este invento, incluyen: ftalato de dibu
tilo, fhalato de dioctilo, fhalato de dleilohexilo, ¥y
fogfato de tricresilo, aceite de riocino, alcanfor, nitro
glicerina y dinitrato de glicol etilénico, pero pueden
usarge une gran variedad de plastificadores. Si se de-

see, ;pueden ubtilizarse plastiflcadores mezclados.
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El procedimiento es adecuado pars plastificer
cualquisra de los grados eorriéntes de nitrocelulosa de
un contenido de nitrégeno comprendido emtre 10 y 13,5 %
en peso de nitrégeno.

Puede hellarse en cualqulers de las formes flsi
cas normeleg, por ejemplo puede ser fibrosa o en forma
de particulas, y son adecuadas cualquiera de los grados
de viscosida& normel., Ies condiciones Sptimes pare el
procedimiento de plastificeocién de un grado o tipo, es
preciso que sean, sin embargo, las condiciones éptimas
para plastificer cualquier otro tipe 6 grado'

El procedimiento puede gplicearse a la nitrocelu-
losa de cuelquiera de log grados normeles de viacosidad
y de log estados fisicos ocorrientes, Por ejempio, pue-
den usarse nitfocelulosas fibrosas 0 en particulasg
El procedimiento resulte especlalmente ventajosos pare
plastificar nitrocelulosa en forma de particules densas.

Le nitrocelulosa en forms de particulas, esté
constituida, corrientemente, por nitrocelulosa fibbbsa,
comprimida, y los productos preferidos en forma de-pai—
ticulas, resultantes de la aplicacién de este procgﬁi~
miento comprenderén particulas plastificedas en les que
lag f£ibras geparsdas de celulosa ge han Ffundido é unido
firmemente entre sf, por lo menos en las capas exterio-
res de las partioulas, de tal modo que despuds de secar
éstas, tienen libertad de movimientos y son mecénicamen-
te resistentes, y es menos probeble que.se presente la
formacién de polve 6 finos indeseables, durante el trang
porte y el manejo ulteriores,

Ia nitrocelulosa en forme de perticulas, utiliza
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da, puede ser de cualquier tamaiio de particulas, pero

ge prefieren las partdculas pequefias a las mayores, a

causa de que las primeras ofrecen una mayor extensién

superficial y facilitan la penetracidén del plastifica

dor en el interior de la partdoula, y porque el produg
t0 gse disuelve més répidamente en los disolventes orgé
nicos,

Lo distribucién del plastificador absorbido,en
el interior de las partdculas de nitrocelulosa, puede re
gularse en cierto grado, de aouerdo con las dondiciones
utilizadas en el procedimiento. ILa distribucién mds uni-
forme del plastificador em el interior del producto en
forma de particulas, se favorece por el empleo de ccneen
traciones superiores de ldiquido orgénico miscible en agus
en el medio acuoso, por temperatura de trabajo méS'elévg
das y, en el caso en que la composicién del medio 1iqﬁi-
do se varde durente el procedimiento, vaeriando la compo~-
gicién lentamente. ' ,

Por el contrario, se favorece uns distribnoidn
no uniforme procediendo en condicidénes opuestas a leas que
aoaban'de indicarse. S5i se llevara a puntos extremoé,esto
favorecerfs una elevade concentracién de plastificador al
rededor de la parte exterior de le nitrocelulosa en parti
culas y una concentracidn reducida en sl centro. Para mu-
chos fineg egto no es deseable ya que el producto puede
tener una gran tendencia a agregerse, bien durante el pro
ceso de plastificacién o durante el secado, y puede ser
més fificil de secar. Sin embargo, en algunos casos esg
ventéjoso utilizar condiciones de procedimiento que dén

lugar a nitrocelulosa en particulas plastificada, dotada
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de une concentracién de plagtificador més élevada en el
exterior de los grénulos,que resulta més resistente mech~
nicamente en le périferia que en el ®unbro, y resiste al
roce dursnte el trangporie y el manejo. Una ventaja adi -
cional es que, cuando las condiciones del proceso son ta-
les que favorecen la concentracién del plastificador en la
gsuperficie, las particulas finamente divididas tienden a
adherirse a la superficie de las partdfoulas grandes, redu
ciendo asi la proporcidén de finos o polvo indeseables en
el producto final.

En generel, ol grado de distribucién uniforme, o
falta de uniformided del plastiticador, en el interior de
la nitrocelulosa en condicionss dadas del procedimiento,
variard de acuerdo con ol tipo de la nitrocekulosa y del
plastificador que se ubtilicen. Por sjemplo,cuando éé‘usa
ftalato de dibutilo como plastificador, las fibras de ba-
je viscosidad de nitrocelulosa de nitrégeno reducido,acu-
sen una tendencia elevada a reblandecerse y & fundirse,dan
do lugar a particulas plastificadas que pueden luegq-éécag
se al estado de grénulos resistentes, mientras que e@igbns
diciones andlogas de plastificecién, las fibras de élovada
visoosidad de las partdiculas de nitrocelulosa de alto con-
tonido de nitrégenoc, no presentan éste efecto en el mismo

gredo, y las particulas plastificadas resulitantes, son re-

lativamente débiles. Sin embargo, cuando lss condiciones de
reaccién se eligen para favorecer la distribucién no unifor
me del ftalato de dibubtilo,es posible obbtener grénulos duros
y mecénicamente resistentes del Ultimo tipo de nitrocelmlosa.
La forme fisica del producto piastificado de 4ste

invento, puede alterarse fécllmente si se desea, Por ejem-



5¢

10.

15%

20.

25,

30.

plo, a veces se prefiere plastificer la nitrocelulosa
en forme f£ibrosa o de particulas y converiirle mecénice-
mente en otra forma conveniente's Esta conversién es a
veces ventajosa con objeto des escurrir algo de agua en—~
tes del secado, para aumentar la densidad masiva o mejo
rar les ocaracterdsticas de disolucidén o mezclado.

EL procedimiento de esbe invento es superior a
los antes empleados pere la plastifiocecidn, ya que no re
quiere un disolvente enérgico para la nitrocelulosa ni
el amasado o maghicacién por medios mecénicas de la mis-
ma durante el proceso de su plastificacién. Ademds, el
procedimiento puede aplicarse econdmicemente sin reoupe~
racién de ninguna proporeidén residuel de liquido orgéni-
co que permanszce en le nitrocelulosa después de retirar
del medio liquido el producto plestificado. '

Este invento se aclara més ain por los ejemplos
siguientes, en los que, salvo indicacidn en contra, to-
das las partes y porcentajes son ponderables.

EJEMPLO l.- En este ejemplo, la nitrocelulosa empieads
era una nitrocelulosa densa con un conteni-
do medio de nitrégeno del orden 11,6 a 12 % en formé de
rarticulas regulares de 3,17 x 3,17 x 0,79 mu., Una solu
cibn que contenfa 40 g. de nitrocelulose disueltos en 95
¢c. de acetona y 5 cc. de agua, tenia una viscosidad com
Prendida entre 30 y 50 poi-ses, a 202C. Se egiteron en
12% partes de agua y 37,5 partes de isopropanol,'so per=-
tes de esta nitrocelulosa, “mojadas" con 23 partes de
ague, ILa mezocla se calentd a 8020. y se afiadieron gota
a gota durante 3 horas y con agitacién, 12 partes de ki )

lato .de dibutilo. Ia mezcla se agité y se conservd a
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802C, durante otras 3 horas, ELl medio liquido se retiré
a continuacidén del producto plastificado, que se mecl a
5520, en un horno de aire, durante 16 horas’, El producto
resultante tenia la forma de grénulos de movimiento li-
bre, y contenia 18,5 % de ftalato de dibutilo, y 0,8 %
de agua.
EJEMPLO 2 .~ En este ejemplo, el peso y tipo de le ni-
trocelulosgs y del plestificador utiliéado
eran los mismos del Ejemplo 1, pero el medio liquido
(incluyendo el ague de mojadura) estaba constitufdo por
169 partes de agua y 19 partes de isopropanol. EL proce-
dimiento seguido fué el.del Ejemplo 1, y el produo?p-gog
tenfa 18,5 % de ftelato de dibutilo. EL producto péeseg
teba la forma de grénulos que contenian 10 o més paftiqg
las agregadas de nitrocelulosa plastificade.
EJEMPLO 3.~ En este Bjemplo, el peso y el tipo de nitro
celulosa y del plastificador utilizadps fue
ron los mismos del Ejemplo 1, pero el medilo liquido;egta~
be constitufdo (incluyendo el agua de‘mojadura& poéfiﬁo
partes de agua y %5 partes de isopropanol. Se apl&dénel
procedimiento deserito en sl Ejemplo 1. El productéjé:g
nular obtenido contenfa 19 % de ftalato de dibutilo.
El producto presentaba la forma de grénulos constituidos
por hasta alrededor de 5 particulas agregadas de nitroce
luloss plestificada; no era pegajose y 'se movia libre-

mente,

BEJEMPIO 4.~ BEn este Ejemplo, se utilizé una nitrocelu~

losa densa con un contenido medio de nitré
geno del orden 11,2 a 11,8 % ¥y en forma de partioulas

regulares de 3,17 x 3,17 x 0,79 mm; Una solucidén que con
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tenis 20 g. de esta nitroc§u10§§suelzas en 95 co,
de acetona y 5 co. de agua tenis una viscosidad compren-
dide entre 15 y 25 poises a 2020, Se agitaron 60 partes
de esta nitrocelulosa mojada con 28 partes de agua, en
197 pertes de agua y 75 partes de isopropanol. Se afia-
dieron gota a gota 15 partes de oftalato de dibutilo du
rante 3 horas, a la mezcla asgitada, a la temperatura am
biente. Ia mezcle se agité durante otras 3 horas y el
producto plastificedo se separd a continuacién del medio
liquido, y se secd en horno de aire a 552C. durente 16
horas. El producto contenia 1% % de ftaléto de dibutilo
y consistifa principalmente en grénulos que contenian
hasta 10 partdeulas sgregadas de nitrécelulosa plasfifi-
cada.
ESEMPIO 5.~ Se ggitaron 50 partes del tipo de celulosa
usedo en el Ejemplo 1, en un medio ligaido
(que inclufa el sgua de mojado) constitufdo por 187,5
partes de agua y 62,5 partes de etanol, Ia mezcla se cg
lenté a 7520 y durante una horas con agitacién, se wufiajiéd
une mezcla constituida por 12 partes de ftalato de:dibu—
$ilo y 12,5 partes de etanol. La mezcla se agité y- con-
servé e 752C durante obtra hora. EL producto se separd a
continuecién del medio 1iquido y se secé en un horno de
aire a 552C durante 16 horss. EL producto plastificado
contenda 19 % de ftalato de dibwbtilo y presentaba princi
palmente la forms de pequefios grénulos constitufdo por 2

a 4 particulas agregadas de nitrocelulosa plastificade.

EJEMPLO- 6.~ A4 20 partes de agus, 42 partes de isopro-

panol y 12 g. de f£talato de dibutilo, se
efiedieron 50 partes del tipo de nitrocelulosa utilizada
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en el Ejemplo 4, mojads con 26 partes de“ggua: La mezcla
ge agité, se calenté a 802C y se conservé a esta tempera-
tura con agitacidn, durente 4,5 horas. Ie agltacién era
dificll, a causa de la elevade relacidén de sélido a medlo
lf{quido. El producto plastificado se alslé del medio li-
gquido y se secd en un horno de aire, & 5520 durente 16
horas. El producto contenfe 18.5%de ftelato de dibutilo
¥y presenteba la forma de grénulos durod, de movimiento li-
bre, algunos de los cuales se agregaron en forme de ra~
cimos., _
BIEMPIO 7.~ Ia nitrocelulosa useda en este Ejemplo, era

una nitrocelulosa dense en forma de parti—
culas reguleres de 3, 17 x 3 17 x 0, 79 mm, oon un conten;-
do medic de nitrégeno del orden 10.7 a 11,2 %, Una so-
lucién de la nitrocelulose conteniendo 40 g. en 95cc. de
acetona y 5 cc. de asgue, tenia une viscosidad comprendida
entre 8 y 13 poises a 20°C,

Se agitaroh 50 partes de este nitroceluiosa,
mojede ocon 21,5 partes de egue, en 203 partes ‘de aéﬁé{y
25 partes de etanol, y la mezcle se calenté a 8390:jAEla
mezcla sgistade se afiadieron gote a gote, durente 2;§”ho-
ras, 12 partes de ftalato de dibutilo y la mezcle se agi-
t6 y conservé a 832C durante 2 horas. El medio liquido
se retiré del producto plastificado y a continuacién se
secé en un horno de aire a 552C, durante 16 horas. El pro
ducto contenfa 19,5% de ftalabo de dibutilo y pregentaba
la forme de grénulos duros redondeados que tenian un dig
metro medio de 6,35 mm.

EJEMPLO 8 - En éste Ejemplo se usaron 50 partes de nitrd

celulosa fibrosa, obtenida de borra de algo-
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dén, que contenia une propoféién medis de nitrégenoc del
orden 11,8 & 12,2 %. TUna solucidén de esta nitroéelulosa
que contenia 40 g. en 95 cc., de acetone y 5 co. de agua,
tenda une visgcosidad comprendida entre 30 y 50 poises a
208C, Se mojdé con 11,5 partes de agus y se agité en
363,5 partes de ague y 125 partes de isqprqpanol, elevén

dose & THeC. Tuego se agregaron 16'partes de ftalsto de

dibutilo durente un perdfodo de 90 minutos, y la agitacién
continué duraente 2,5 horas més, a T752C. Después de secar
durante 16 hores a 552G, se obtuvo un producto no pegaje
g0 en forme de esferas requefias y duras de tamefio com=
prendido entre 0,79 ¥y 1,59 mm. de diémetro, que oontgnian
19,4 % de plastificador y 0,5 % de sgue, En este experi-
mento resulté mas oconveniente emplear un volidmen réiativg
mente elevado de medio liquido a causa de la forme fisicae
voluminoss de la nitrocelulosa fibrosa.
BIENPIO 9.~ En este Ejemplo se utilizé una nibtrocelulosa
densa en forme de particulas regularesfde
3,17 % 3,17 x 0,79 mm, con un contenido medio de nijtrbge-
no del orden 10,7 & 11,2 %. Una solucién de la nitrocelu
losa que contenfa 20 g. en 95 cc. de acetona y 5 ce. de
ague, tende une viscosidad comprendide entfe 15 y 25 poi=-
ses a 2020, Se sgitaron 51,7 partes de esta nitrocelulo-
se, mojadas con 27,3 partes de agua, en 197,7 partes de
agua y 25 partes de etanocl, y se elevaron a 8220, Se agre
garon 12 pertes de una mezcla que contenfs 3 pertes de
ftalato de diciclohexilo disueltas en 9 partes de ftalatbo
de dibutilo, durente un perfodo de 2,5 horas y la agia-
oién se prolongd durante otraes 2 horas a 8220, Despuds de

separar y secar durante 16 horas a 552C. se obtuvo un pro
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ducto, que contenis 18,5 % de plestificador, principalmen
te en forme de grénulosg que contenian de 4 a 8 particules
agregadag de nitrocelulosa plastificada.
EJEMPIO 10.~ Se agitaron 50 partes del tipo de nitroce~
lulosga usado en sl Ejemplo 1, mojadas con
26,4 partes de mgua, en 173,6 partes de sgua y 50 partes
de isopropenol, y se elevaron a 859C, Iuego se egregaron,
durante un perdfodo de 2,5 horas, 12 partes de une mezcla
formada por 4 de ftalsto de diciclohexilo para 8 partes
de ftelato de dibutilo, y luego se agltd, durante 3 horas,
e 8590, El producto seco contenia 16,5 % de plastifice~
dor y se obtuvo en forme de pegquefiog grénulos de mov;mieg
to libre, después de secar 16 horas a 552C. N
BEJEVMRPLO 11.- IEn este Ejemplo se utiliz5 una nitrocélulg
sa densa, en forme de particu;ag regﬁléres
de 3,1% x 3,17 x 0,79 mm. con un contenido medio de.nitrg
geno del orden de 11,2 a211,8 %. Una solucién de 20 g. de
estn nitroceluloss disueltos en 95 cec. de acetona y‘5 cc.
de agua, tenla una viscosidad comprendida entre 301&!50
pises & 2090} Se agitaron 1000 partes de esta ni{iééelu—
losa, mojada con %55 partes de agua, en 2495 Parteg{ﬁe
agua, y. 1750 partes de isopropenol, y la mezcle se calen-

- 6 & 80°C, Iuego, durente un perfodo de un minuto se agre

garon 250 partes de ftalato de dibutilo., Durante losg 90
minutos siguientes, se separaron por destilacidén, mientras
ge agitaba todaviam, 2150 partes de une mezcla de isopropae-
nol y agua de tal modo que la concentracién derisopropanol
en el medio liquido restante, en el recipiente se redujo
aproximadsmente el 10 %. Después de someter a reflujo du-

rante 30 minutos, la mezcla se enfrié a 3020, y el medio
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liquido se retird de la nitrocelulosa plastificada, que

se secé a 552C durante 16 horas. EL producto contenfa
19,8 % de ftalato de dibubilo, y presentaba la forma de
grémilos que. contenfan 2 o 3 partlculas agregadas de nitro
celulosa plastificada.

EJEMPLO _12.~ En este Ejemplo, 1000 partes de la nitroce’

lulosa del tipo usado en el Ejemplo 11, mo
jados con 755 partes de agua, se agregaron a 2745 partes
de agua ¥y 1500 partes de isopropenol. La mezcle se calenté
a 8080, con agitacién. TLuego durante 5 minutos se egregs
ron 100 partes de Ltalato de dibutilo, y durante los 60
minutos inmediatos, se afiadieron otras 150 pertes. Duran
te los 240 minutos siguientes, se separaron por destila-
oién 1760 partes de una mezcle de isopropanol y agué, mien
tras se agitebae, hasta que el medio l{quido restante tuvo
una concentracién de aproximadamente 10 % de isopropanocl.
Ia mezcla se enfrid y la nitrocelulosa plastificeda se sepa
ré y sec durante 16 horas & 552C0. EL producto esgtaba
constituido principalmente por ﬁarticulas sueltas da'nitrg
colulosa plastificade, con une pequeila proporcién de grému
que ocontenfan 2 6 3 particulas egregadas de nitrocelulo-
ge plastificada, EL contenido de ftalato de dibutilo, era
de 19,8 %.
EJEMPLO 13.- En este Ejemplo se agregearon 1000 partes del

tipo de celulosz usada en el Ljemplo 11, mo~-
jada con 755 partes de agua, a 2495 partes de ague y 1760
partes de isopropanol, y la mezcla se calentd a 802C, con
agitecibn., Durante 20 minutos ss agregaron 125 partes de
ftalatq de diciclohexilo, disuelto en 125 partes de ftala
t0 de dibutilo caliente. Durante los 210 minutos inmedis
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t08, se gepararon por destilacién 2310 partes de una mez
cla de isopropancl y agua, mientras se siguid agitando,
hasta que el medio liquido restante contenié aproximada-
mente 10% de isopropanocl. Ia mezcla se enfrié y la nitro
celulosa plastificads se geparé y secd durante 16 horas a
552¢. El producto contenfa 19,8% de plastificadores (fta~
lato de diciclohexilo y ftalato de dibutilo) y presentaba
principalmente la forma de particulas sueltas plastifica-
das, con algunos grénulos que contenfen de 2 & 4 particu~
las de nitrocelulosa pastificada.
EJEMPLO 14 - En éste Ejemplo, 1000 partes de la nitrocelu
lose del tipo usado en el Ejemplo 11 mojadas con-755 par-
tes de agua, se agregaron a 2245 partes de agua y 2000
partes de isopropanol, y la mezcla se calenté a 80°C con
agitacién., Durante los 30 minutos préximos se anadieron
250 partes de ftalato de diciclohexilo. Durante los pré-
ximos 210 minutos, se separaron por destilacién, mientras
sd agiteba, 2800 partes de una mezcla de isopropanpl_y
ague de tal modo que la concentracién de isopropanol-en
el medio liguido restante, se redujo aproximadamenﬁg’el
10%. La mezcla se enfrié, y la nitrocelulosa pastificada
ge separd y se secd durante 16 horas a 552C, EL producto
tenia la forma de particulas pricticamente no-agregadas
de nitrocelulosa plastificada,con un contenido de 19,8%
de ftalato de diciclohexilo.
BJEMPLO 15 « En éste Ejemplo, 50 partes del tipo de ni~
trocelulosa utilizedo en el Ejemplo 11,
mojedas con 24 partes de agua, se afiadieron a 113,5 par-
tes de agua, 100 partes de isopropanol y 12,5 partes de

acetato de etilo, elevéndose a 802C,con sgitacién. A con
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tinuacién se siiadieron 12,5 parte; de ftalato de dibutilo
durante un perfodo de 1 minuto, y en el transcurso de los
150 minutos prfximos, se separaron por destilacién 144 per
tes de ldquido orgénico, de tal modo que el medio liquido
regtante tenfa un contenido de liquido orgénico de 10% a -
proximaedamente. La mezcla se enfrid y la nitrocelﬁlosa plag
tifiocada =8 separd y secd durante 16 horas a 55°2C. El pro-
dueoto se obtuvo en forma de grénulos durcs, muchos de los
cuales contenian de 2 a 4 partfcules agregadas de nitroce
lulosa plastificada. Los grénulos contenian el 19,8 % de
ftelato de dibutilo.
EJEMPLO 16.~ En este Ejemeplo se ubilizé une nitrocelulo
sa densa en forme de partloulas regulaﬁes de
3,17 x 3,17 x 0,79 mm. con un contenido medio de nitrdgeno
del orden de 11,6 & 12%. Una solucién que contenia 40 g.
de esta nitrocelulosa disueltos en 95 cc. de acetoné y5
ce, de agua, tenia una viscosidad comprendida entre 30 y
50 poises a 20%C. En 95,5 partes de sgue y 125 partes de
isopropanol se agitaron 50 partes de esta nitrocelulosa,
mo jeda con 29,5 partes dé ggua y se elevaron a 802C. Du~
rente un perlodo de 15 mintos, se afiadieron 12,5 partes de
di=-isooctilftalato, Durante los 40 minutos inmediabos, se
retiraron por destilacidn, mientras se agitaba, 13 partes
de una mezole de isopropanol y agua, de tal modo gque la con
centracién de isopropanol en el medio liquido restante en
el recipiente, se redujo eproximsdamente al 1%%1 La mezcla
se enfrié a 3092C y el medio ligquido se retiré del producto,
que se secd durante 16 horas & 552C., El producto contenia
19,8% de ftalato de diisoootilo y estaba constituido prin-
cipalmente por partfoules sueltas de nitrooslulose Hastifi
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cado, con solamente una pequefia proporcidn de grénulos
constituidos por 2 & 3 partdculas agregades de nitroce-
lulosa plastificada,

EJEMPLO 17 -~ En €éste Ejemplo, 50 partes del tipo de ni-

trocelulosa usado en el Ejemplo 16, moladas
con 29,5 partes de agua, se afiadisron a 120,5 partes de
agua y 100 partes de isopropanol,elevéndose a 802¢ mien
tras se agitaba., Iuego,durante un periodo de 15 minutos,
ge agregaron 12,5 partes de fosfgto de ftricresilo.Duran~
te los 90 minutos inmedistos, se separaron por destila -~
eién 110 partes de una mezcla de isopropanol y agus, de
tal modo que la concentracién de isopropancl en el medio
liquido restante en el reoipiente ge redujo aproxiquémeg
te al 12% la mezcla se enfridé a 302C¢ y el medio liqﬁido
se retiré del producto,que se secé a 552C durante 16 ho ~
ras. Esteba constituddo principalmente ﬁor partdiculas suel
tas plastificades de nitrocelulosa,con una pequena propor
cibén de grénulos que contenian 270 3 particulas agrqgadas
de nitrocelulosa plastificada, y una pequela propoééiﬁn
de nitrocelulosa fibrosa,plastificada. Bl contenido .de
fogsfato de tricresilo, era de 19,8%. o

EJEMPIO 18 - En &ste Ejemplo, 50 partes del tipo de nitro

celuloss utilizeda en los Ejemplos 16 y 17,
mojedascon 29,5 partes de agua, se agregaron a una mezcla
de 120,5 partes de agua y 100 partes de isopropanocl, y to
do ello se elevd a 802C mientras se agitaba. ILuego duran-
te 15 minutos, se agregaron 12,5 partes de aceite de rici
no y en el trenscurso de los 135 minutos siguientes, se
separaron por destilacidn 115 pertes de une mezecla de iso

propenol y agua,de tal modo que la concentracidn de iso =
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propenol restante en la vasija, se redujo al 10% aproxi-
mademente. EL producto se separd después de enfriar, y se
secé durante 16 horas a 552C, Estaba constituido por par-
ticules sueltas de nitrocelulosa que contanian 19,8% de
aceite de ricino.

EJEMPLO 18 = En 4ste ejemplo, 50 partes del tipo de nitro

celulosa usade en los Ejemplos 16 a 18, moja
da con 29,5 partes de agua,se agitaron en una mezcla de
-120,5 pertes de agua y 100 partes de isopropancl y se e-
levaron e 802C. Iuego,durante 30 minutos se agregaron 12,5
partes de resina alkidica no~sécante (Bedesol 785; Marca
Comercial Registrada) libres de resinas naturales y.que
contenfan 83% de &cido graso, con un contenido de Acido
libre de 55 & 67 mg de KOH/g, una viscosidad de 350.a 500
pokes a 2020 y un peso especifico aproximado de 1,02 a
202C, Durante los 40 minutos siguientes, se destilaron 115
parites de uns nezcla de isopropanocl y agus, de tal modo
que la concentracién de isopropancl restaunte en el reci -
piente,se redujo aproximedamente el 10%. El produeﬁbfse
separé después del enfriemlento, y se secé durante 16 ho-
ras & 552C. Estaba constituddo por partfcules sueltas de
nitrocelulosa y algo de nitrocelulosa fibrosa,y contenda
el 19,8% de Bedesol 785.
EJEMPLO 20 - En éste Ejemplo, 50 partes del tipo de ni-

trocelulosa usado en los Ejemplos 16 a 19,
mojadas con 29,5 partes de ague,se agltaron ocon une mez-
ola de 120,5 partes de agua y 100 partes de isopropanol,
¥ se elevaron a 802C. Luego, durante 15 mingtos se afia -
dieron 12,5 partes de ricinoleato de butilacetilo y en

el trenscurso de los 40 minubtos siguientes, se destilapon
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115 partes de una mezcla de agua e isopropancl, de tal
modo que la concentracién de isopropanol restante en el
recipiente se redujo aproximadamente al 10%. Después de
enfriar,separar y secar durante 16 horass & 5520, el pro
ducto estaba constituido por particulas sueltas de nitro
celulosa y une pequefia proporcién de nitrocelulosa fibro
sa, y contenia el 19,8% de ricinoleato de butil acetil.

EJEMPLO 21 - En égte Ejemplo, 50 partes de la nitrocelu=~

lose del tipa ugado en los Ejemplos 16 & 20,
mojadas con 29,5 partes de agua,se afiadieron a 120,5 par-
tes de agua y 100 partes de isopropanol,y se sometieron
a esgitacién. Ia mezcla se elevd a 80°2C y se agregaron du-
rante un perdodo de 15 minutos, 12,5 partes de un acelte
epoxidizedo de simiente de soje,con un contenido de pxigg
ho *oxir-anico" de 6-6,5% (Abrac "A" Marca Comercial Re-
gistrade. Durante los 40 minutos siguientes, se separé por
destilacién una mezcla de agua e isopropanol (115 partes)
de t al modo que el medio liquido restante tenia una concen
tracién de,aproximadamente 10% de isopropenol. El producto
se enfrié se seperl y se secé durante 16 horas. Estg?a cons
titufdo esencialmente,por grénulos de nitrooelulosa:pias-
tificada, sueltos, con una pequefia proporeidén de ellos for-
nedos por dos o tres particulas agregadas de nitrocelulosa
plestificada,y con un contenido de 19,8% de aceite epoxi~
dizado de simiente de soja. i

BIEMPLO 22 ~ En &ste Ejemplo se ubilizd una nitrocelulosa

denss en forme de particulas regulares de -
3,17x3,17x0,79 mm, con un conbtenido medio de nitrdgeno del
orden de 11,5 a 12%, Una solucidn que contenda 40 g de bs-

ta nitrocelulosa disueltos en 95 cc de acetona y 5 ce de
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agua, tenis uns viscosidad comprendida entre 3 y 5 pases
a 202C, Se agitaron 50 partes de ésta nitrocelulosa,moje
dos con 36 parbtes de sgua, en 114 partes de agus y 100
partes de isopropanol, y se slevaron a 802C. Durante los
15 minutos siguientes, se afiadieron 12,5 partes de ftala-
to de dibutilo, y durente los 30 minvtos prpximos, se des
tilaron 115 partes de una mezecla de isopropanol y agua, de
tal modo que la concentracidén de igopropanol restaﬁte en
el medio liquido, se redujo a 10% aproximademente. EL pro
ducto se separd, se secbé durante 16 horas a 552C, Estaba
constituido por nitrocelulose plagtificade de grénulos de
forme irregular y tamafios comprendidos entre el polvo hag
ta aproximadamente 6,35 mm como limites extremos. Los gré
nulos eran de naburaleza frégil y el contenido de dibuti-
lo ere de 19,8%.
BIEMPLO 23 - En éste Ejemplo, se utilizé una nitrocelulo-

sa densa en forma de particulas regulares de
3,17 x 3,17 x 0,79 mm con un contenido medio de nitTGgeno
del orden de 11,2 a 11,8%. Una solucién que contenia 20 g
de ésta nitrocelulosa disueltos en 95 cc de acetnne y 5 ce
de agua, tenia uns viscosidad comprendida entre 15 ¥ 25
poises g 202(¢, Se agibaron 50 partes de ésta nitrocelulo-
se, mojadas con 41 partes de agua, en 121,5 partes de agua
y 87,5 partes de isopropanol,y se elevaron a 802C., Durante
los 15 minutos inmedigtos se afiadieron 12,5 partes de al-
canfdr, en porciones, y durante los 40 minutos siguientes
se geparsron por destilacién 95 partes de una mezcla de
isopropanol y agua, de tal modo que la concembracion de
isorpropanol restante en el medio lfiquido, era aproximg-

demente el 10%. Despuds de enfriar, el producto se separé
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y se gecbd durante 16 horas a 559C. Presentabe da forma de
particulas sueltas de nitrocelulosa, que contenfan 19,8%

de alcanfor,

EJEMPLO 24 - En éste Ejemplo, se utilizé una nitrocelulo

sg fibrosa, obtenida de borra de algodén y
con un contenido méximo de nitrégeno del 13,35%. Se agita
ron 30 partes de ésta nitrocelulosa, mojadas con 13 partes
de agusa, en 16% partes de agua y 120 partes de isopropancl
y se elevaron a 80¢C. Durante un periodo de 15 minutos se
afiadieron 7,5 partes de ftalato de dibutilo y durante los
40 minutos inmediatos se separaron por destilacién 137 par
tes de una mezcla de isopropanol y agua, de tal modo que
la concentracién de isopropancl restante en el medio ldqui
do,se redujo al 10% eproximadamente. Después de enfrier,el
producto se sspard y se secd durante 16 horas a 559é} Presen
taba la forme de nitrocelulosa fibrosa plastificadas,que con
tenfa 19,8% de ftalato de dibutilo.

EJEMPLO 25 - En éste Ejemplo se utilizé una nitrocelulose

fibrosa obtenida de borra de algodén con un
contenido medio de nitrégeno, del orden de 12,1 al 12,3%.
Se agitaron 20 partes de ésta nitrooelulosa,mojadasEébn
11 partes de egua, en 184 partes de agua y 105 partes de
isopropanol,y se elevaron a 502C. Se afiadieron 3,5 partes
ds nitrbglicerina y durante los 150 minutos prdéximos, se
retiraron por destilacién, 115 partes de una mezcla de ieo
propancl y agua, en vaclo,mientras se continuaba la.agite~-
cién y se mantenia la temperaturs de la envoltura de 6al-
deo,entre 50 y 552C, de tal modo que le concentracién de
isopropanol restante en el medio liquido, era aproximade-

mente del 10%. El producto se separé después del enfriamien
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t0 y se secd durante 16 hgagzéci PZesentaba le forma
de nitrocelulosa fibrosa y plastificeds, que contenia 15,1%

de nitroglicerina,

EJMPPLO 26 - En éste Ejemplo, se utilizé una nitrocelulosa

s6lida granular, en forma de particulas tubu-
lares huecas y regulares de 1,20 mm de largo, 0,78 mm de
diémefro, ¥y 0,11 mm de perforacién y de un peso determine~
do de 1140 grénulos por gramo. El contenido medio de nitré
geno de la nitrocelulosa ers del orden de 13,1 a 13,3% y
las particulas conbtenfan sproximadamente 1% de difenilami-
na y sproximademente 0,75% de sulfato potdsico. Se azita -
ron 50 partes de ésta nitrocelulosa en 180 partes de agua
¥ 120 partes de isopropanol y se elevaron a 502C. Luego se
afiadieron 11,8 partes de nitroglicerina y durante los 150
ninutos préximos,se destilaron 140 partes de una mezcla de
isopropanol y agua,,en vacio,mientras se continuabsg agitag
do, y se mantenie la temperatura de la envolturs de caldeo,
entre 50 y 552G, de tal modo que la concentracidén de iso -
propanol restante en el medio liquido, era aproximédamente
del 10%. El producto se separd después del enfriamients,se
retiré la nitroglicerina no ebsorbida , lavando tres wveces
en isopropanol al 50%,y se secd durante 16 horas a 559C.
Presenteba la forma de partioulas suelbtas de nitrocelulosa
plastificada, E1 contenido de nitroglicerina de las parti-
culas era de 16,1%.

EJwMPLO 27 ~ Este Ejemplo aclara de que modo la inclusién

de un pequefio porcentaje de un disolvente ac~
tivo para la nitrocelulosa elterd el grado de inflamacidn
de la nitrocelulose producto, plagtificeda en forma de par

ticulas. El grado de inflamacién puede utilizarse por ejem
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plo, como medida del riesgo asociado con la inflamacidn
de la nitrocelulosa, y convenienbemente,se mide determi-
nando el tiempo que se precisa pera producir un sumento
dado en la presién,cuando una centided dade de nitrocelu
losa se inflame en el interior de un recipiente cerrado.
Se prepararon tres muestras de nitrocelulosa en
particulas,plastificada, por el procedimiento que a conti
nuacibén se describe. En un caso, el medio ldquido no con-
tenfa disolvente activo; en el segundo oaso, el medio 1li-
quido contenia 2% de disolvente activo y, en el tercer ca
g0, el medio ldquido contenifa 5% de disolvente activo. En
cada uno de los casos, el disolvente activo utilizado era
acetato de etilo y en todos los casos el medb liquidb con
tenfs agua e isopropancl en la relacidén de 3 partes de la
primera para una parte del segundo. El tipo de nitéécelu—
losae empleado, era el mismo del Ejemplo 4, y los productos
en cada uno de los casos contenian 19,8 partes de ftalato
de dibutilo y entre 1,1 ¥y 1,3% de agua, despuds del secado.
Al preparar las muestras de nitrocelulosa plastifié?hé; se
afladieron 12,5 partes de plagtificador a 50 partes’dé-ia
nitrocelulosa agitadas en 250 partes de medio 1iquidé; 80~
metido a reflujo. El reflujo se continué durante 1 hora,y,
durente las 2 horas inmediatas,se separd por destilaecién
une mezcla de isopropanol y agua de tal modo que el conte
nido de isopropanol del medio liquidb restante, se redujo
a 10% eproximedamente. La mezcla se enfrid y el producto
plastificado se separd y se secd. En todos los casos el
producto consistia principalmente en particulas sueltas,y
contenfa una pequefia proporcién de grénulos formados por

2 a 4 particulas de nitrocelulosa plastificada,agregadas.
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No existia diferencis apreciable en ¢l aspecto de los
tres productos, cada uno de¢ los cuales presentaba una su-
perficie maete apagada, después del secado.

Las perticulas sgregadas, se retiraron después
de comparar las proporciones o grados de inflemacidn ds
log tres productos. Los perfodos empleados por las pre—
siones para ascender desde 7 kg/cm2 a 21 kg/cmg, el infla

maerse 5 g de producto en un recipiente cerrado de 18 ce.

de capacidad, fueron
18 Determ.
Determ. Repetide.

Experimento sin usar acetato de
65il0sscess 0,05 mecs, 0,048 secs.

" usando 2% de id.id, 0,06 0,055 "
" " 5% de id.id. 0,07 " . 0,071 "

BJEMPLO 28.~ Ests Ejemplo aclaers de que modo la inciu-

gién de un pequefio porcentaje de digolven
te activo puede utilizarse, si se desea, para alterar las
caracterdsticaes superficiales de la nitrocelulosa produc-
to plastificada en particular.

Se realizaron tres experimentos con el mismo i~
po de nitrocelulosa utilizada en el Ejemplo 4, pero el
plastificador utilizado era ftalato de butil ciclohexilo,
¥ el medio liquido contenia isopropancl y ague, en la re-
lacién de % pertes del primero para 13 de la segunde.

En un caso, no exigtia acetato de etilo presente; en el
gsegundo ceso se afiedié 3% de acetato de etilo al medio
1fquido, y en el tercer ceso se agregl 6% de mcetato de
etilo al medio ligquido., EL procedimiento de plastifica-
¢ién, por lo demés era igual al descrito en el Ejemplo 27,

Cada uno de los productos contenfa 19,8 % de plastifioce~

dor después del secado., Mientras que se obtuvo un produc
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suroid B
to con une superficle mate apagade en el experimento en
que no se utilizé acetato de etilo, los productos de los
obros dos experimentos, acusaron superficiesvitrificadas
gsiendo el efecto més acusado en el caso en que se usé el
6% de acetato de etilo en el medio liquido.

BEJEMPLO 29 ~ Bete Ejemplo se refiere a un medio en el que

gse obbtienen productos de distintas caracte -~
risticas fisicas alterando la proporcién en que se retiran
el liquido orgénico miscible con el aguae, del medio liqui-
do. Se realizeron dos experimentos en condiciones idénti -
cag excepto que después de la adicibén del plastificador,en
un caso, el contenido de isopropanol del medio ldquido,se
redujo de 33% a 20% en un perfodo de 1 hora aproximadamen
te,mientras que en el segundo caso se tardaron aproximeda
mente 2 horas para llevar a cabo la misma reduccidn»eh el
contenido de isopropanol. En cada uno de los casos, el con
tenido de isopropanol del medio 1lfquido,se redujo aproxima
damente el 1% durante un periodo posterior de 90 ninutos.,

El producto obtenido en el primer eas&alcbntg
nia grénulos que presentaban una superficie dura y';férifi
cada,nientras que en el segundo caso, se obtuvo un ﬁfbduc-
to constituido por grénulos blandos relativamente, sin vi-
trificar, que contenda una porporcidén mayor de pequeiias per
tfoulas y finos.

La nitrocelulosa utilizada en estos experiieg
tos, era de un tipo tel que contenia un contenido medio de
nitrégeno del orden de 11,6 a12,2% y presentaba la forme
de particulas regulares de 3,1% X 3,1% x 0,79 mm, Una solu
oién que contenis 20 g de ésta nitrocelulosa disueltos en

95 cc de acetona y 5 cc de agua, tenia une viscosidad com
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prendide entre 120 y 170 poises & 2090, Los experimentos
ge realizaron elevando a la temperatura de refluje duran-
te 1 hora, un medio liquido agitado que contenfa 1660 par
tes de isopropanol y 3340 partes de agua, en el que se ha
bian suspendido 1000 partes de la nitrocelulosa. Iuego se
afiadieron 250 partes de ftalato de dibutilo, durante un pe
riodo de media hora, y les destilaciones se realizaron co-
mo antes se describié. Los productos se enfrisron y los gré
nulos de celulosa plasgtificada se separaron y secaron del
mismo modo a 559C durente 16 horas.
EJEMPIO 30 - En éste Ejemplo, la nitrocelulosa utilizada

era una nitroc¢eluloss densa de un contenido
medio de nitrégeno del orden de 11,6 a 12%, en forme de par
tioulas regulares de 3,17 b4 3,1% x 0,79 mm., Unea solucidn
que contenia 40 g de nitrocelulosa, disuelta en 95 oc de
acetona y 5 cc de agua, tenfa una viscosidad comprendide
entre 30 y 50, a 202¥, Se agitaron 100 partes de ésta ni-
trocelulosa mojadas con 58 partes de agua, en 342 partes
de azgue y 70 partes de isopropanol, y se elevaron a'soéc.
Una solucién que contenia 15 partes de un ester de pentag
ritriol, de colofonia disuelto en 30 partes de isopropenol,
se afiedid a continuacibén durante un pericdo de 30 minutos.
El ester de colofonia utilizado tenia un contenido de 4ci-
do libre de 8 mg de KOH/g y un punto de fusibn de unos 1002C
A continuacidén se agregaron 10 partes de ftalato de dibuti-
lo, durante un perfodo de 30 minutos, y la mezcla se conser
vé a 802C, con agitacién, durante 3 horas. El producto des-
pués de separarse y secarse dursnte 16 horas a 5520, conte-
nia 9.7 partes del ester de colofonia y 14,8 partes de fta-

lato de dibutilco y presexteba la forma de grénulos de movi
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miento libre constituidos‘espéciélﬁeﬁ%e por dos o tres par
ticulas agregadas de nitrocelulosa plastificada.

Bste procedimiento se repitid del mismo modo,ex-
cepto el éster de colofonia, y imopropanol y ftalato de di
butilo se afiadieron juntos durante un perfodo de 1 hore,y
se obtuvo un producto de composicién y forme f£isica anélp
gas.
EJEMPLO 31 -~ En éste Ejemplo se utilizé una nitrocelulosa

densa en forma de parbticulas regulares de - -
3,17 x 3,17 x 0,79 nm.,con un contenido medio de nitrdlge~
no del orden de 10,7 & 11,2%. Una solucién que contenia 408
de ésta nitrocelulosa disueltos en 95 cc de acetona y 5 ce¢
de agusa, tenia una viscosidad comprendide entre 30 & 50 poi
ses a 208C. Se asgitaron 1000 partes de &sta nitrocelulosa,
mojadas con 520 partes de ague, en 2500 de isopropanblly
1980 partes de agya, y se lavé perfectamente a 802C.Iuego
se anadieron 177 partes de ftalato de dibutilo durante un
periodo de 30 minutos,y durente las 5 hores inmediatas, se
separaron por destilacibén 2320 partes de uﬁa mezcla*defisg
propanol y agus,de tal modo que la concentracién de isopro
panol en el medio lfquido restante, era, aproximadamehte,
del 20%. EL medio liquido se diluyé = continuacién al 10%
de isopropanol aproximadamente en su concentracién, por la
adicion de 2650 partes de agua y, mientras continuaba la
agitacidn, la mezcla se elevé de nuevo a 802C. A continma-
eidén y durante un perfodo de 1 hora,se afiadieron 45 partes
de ftalato de dibutilo, a un ritmo uniforme. Se continud
le agitacibén a 80°C dqurante otros 30 minutos. Después de
enfriar, la nitroéelulosa plastificada se separb y se sech

durante 16horas a 552C. Egtaba constituida por grénulos de
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nitroceluloss plastificada, formados por 2 & 4 particulas
agregadas de nitrocelulosa plastificada. EL contenido de
ftalato de dibubilo era de 18,2 %,

N _©0 T A

Descrita suficientemente la nabturaleza del inven
t0 asi{ ocomo la manera de realizarlo en la préctica, debe
hacerse congtar que las disposiciones enteriormente indi-
cadas son susceptibles de modificaciones de detalle en
cuanto no alteren su priﬁcipio fundamentals también se hae-
ce constar que el invento se refiere a una Solicitud de
Patente presentads en Inglaterrs, n? 29938/63 del 29 de ju
1io de 1963, y 42397/63 del 28 de octubre de 1963, accgién
dose por lo tanto & los beneficios que conceden losg Lonve-
nios Internacionales en vigor, y siendo lo que congvituye
la esencis del referido invento y por lo que se solicite
Patente de Invencidén por 20 afios en Espafia, sobre: " PRO-
CEDIMIENTO PARA PLASTIFICAR NITROCELULOSA " caracterizén-
dose por lo siguiente:

l.- " Procedimiento para plagtificar nitrocelulosa
caracterizado porque comprende el poner en contacto la ni
frocelulosa con un plaestificante pare les mlsms disuslto en
un medio ldquido que, précticamente, no tiene accién disol
vente sobre la nitroceluloss, Q;ro tiene accién disolvente
gsobre el plastificente, y luegy el aislar del medio ldiqui~
do la.nitrocelulosa plagtificada resultante.

2.~ Procedimiento, seglin reivindicacién 1, caracteri
zado porque el medio liquido comprende una solucidn acuose
de uno o més liquidos orgénicos,

3.~ Procedimiento, segin reivindicacién 2, caracteri

zado porque la solucién acuosa comprende una mezcle que con
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tiene agua y liquido orgéndco—efh s&ible, en una re-
lacién del orden de 1:1 a 19:1,
4.~ Procedimiento, segun reivindieacibén 2 6 3,ca
racterizedo porque el liquido orgdnico miscible con el a
gua no es un disolvente enédrgico de la nitrocelulosa.
5.~ Procedimiento, segin cualquiera de las reivin
dicaciones 2 a 4, caracterizado porque el ldquido orgéni-
co miseible con el agua es etanol, propanol o isopropanol.
6.~ Procedimiento, segun cuglquiers de las reivin
dicaciones 1 a 5, caracterizado porque el plastificante
presente se disuelve por completo en el medio liquido.
7.— Procedimiento, segun cualquiera de las,rqivig
dicaclones 1 a 6, caracterizado porque la concenﬁraéién
de plastificante en el medio ldquido no excede del 10% en
peso. » —
8.~ Procedimiento, segun cualquiera de las reivin
dicaciones 1 a %, caracterizado porque la nitrocelulosa se
pone en contacto con el plastificaiite a una temperatura e-
levada. 'A;i
9.~ Procedimiento, segun reivindicacién 8,-&éfac-
terizado porque la nitrocelulosa se pone en contactp?con
el plastificante a la temperatura de reflujo del medio 1i
guido o cerca de ella.
10.~ Procedimiento, segun cualquiera de las reivin-
dicaciones 1 a 9, caracterizado porque la nitrocelulosa se
agita en el medio liquido y el plastificante se afiade a la
mezcla lentamente, en un grado tal que la concentraocién
del plastificador en el medio ldquido no exceda del 1% en
peso.

11.~ Procedimiento, segun cualqulera de lasg reivin-
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dicaciones 1 & 10, caracterizado porque la composicién del
medio ligquido se altera durants el perdodo en que la nitro
celulosa esté en contacto con 61, para variar la accidn di
solvente del medio liquido sobre el plastificante,

12 .- Procedimiento, segun reivindicacién 11, caragc
terizado porque el medio liquido se varfa durante el proce-
g0 para llevar la relacién de ague a lfquido orgénico con
ella miscible, entre los limites de 1:1 & 19:1, en alguna
etapa del proceso.

13.~ Procedimiento, segun reivindicacidnes 11 6 12,
caracterizado porque la composicién del medio 1dquido se al
tera para hacer que todo el plastificante pase al interior
de la nitrocelulosa.

14 .~ Procedimiento, segun reividdicacién 13, carac
terizado porque précticamente todo el ldquido orgénico se re
tira del medio liguido durante el proceso. '

15 = Procedimiento, segun reivindicaciones 13 6 14.
caracterizado porque la nibtrocelulosa plastificada se en -
fria mientras estd en suspensidén en el medio liquido.

16+~ Procedimiento, segun cualqulera de les reivin
dicaciones 11 a 15, caracterizado porque toda la canvidad
necegaria de plastificante se disuelve inicialmente en el
medio liquido o se aflade al mismo durante un periodo de tiem
po al iniciarsge el proceso.

17.~ Procedimiento, segun oualquiera de las reivin
dicaciones 11 & 16, para plastificer nitrocelulosa de grados
de baja viscbsidad,earacterizado porque'el plegtificadte se
aflade al medio liquido durante un periodo de tiempo, y el me
dio lfquido se ajusta durante el procedimiento para que sea

relativamente rico en liquido orgénico miscible con el agus
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.cuando se inicia la adicién de plastifiocante, y sea rels
tivamente déhil en liquido orgénico miscible con el agua,
al terminar la adicidén de plastificante.

18 ..~ Procedimiento segin reivindicacidn 1%, ca~
racterizado porque una mayor parte del plastificante se
afiade duraente el tiempo en que la concentracidén de liqui
do orgénico miscible con sl agua es relativamente eleve~-
da; le composicién del medio liquido se cambia de tal mo
do que tenga une concentracidén relativa baja de liquido
orgénico miscible con el sgua, y la parte restante de
plastificante se afiade lentamente al medio liquido.

19+~ Procedimiento segin cuaslquiers de las rei-
vindicaciones 1 & 18, carsocterizado porque el plagtifi-
cante es ftalato de dibutilo, ftalato de dioetilo, fhala
to de diciclohexilo, fosfato de trioresilo, aceite ds ri
cino, slcanfor, nitroglicerina o dinitrato de glicol etl
lénico, o mezclas de los mismos, .

20.~ Procedigiento pare plastificaer nitrocelu;o-
sa, tal y como quedp suNtencialmentg@ descrito en léfbre-

sente Memoria,

Esta Memoria tonstd, de trejpte y cinco hojus es-

A29J|_.m

orites a méquina por une sole cergp

\
IMPERIAL CHEMI [NDUSTRIES LIMITED.
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