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DESCRIPCION
Procedimiento para moler éter de celulosa
La invencion se refiere a un procedimiento para moler éter de celulosa.

Un procedimiento semejante se conoce a partir del documento US 6.509.461, en el que una composicion de
alimentacion de derivado de celulosa hinchado y/o disuelto y agua se pone en contacto con un soporte y gas de
intercambio de calor, tal como aire o una mezcla de vapor de agua/aire, en un molino de impacto por chorro de gas
de alta velocidad de rotacién exento de tamiz.

El documento US 4.076.935 describe un procedimiento para moler compuestos de celulosa usando un molino de
vibracién en presencia de aire y suficiente agua para dar un producto que tiene un contenido de agua desde 2 hasta
10 por ciento en peso (% p).

El documento US 2.720.464 describe composiciones de éter de celulosa que comprenden éter de celulosa y un
agente tensioactivo. El agente tensioactivo puede ser laurilsulfato sddico. Las composiciones de éter de celulosa
estan en forma de polvos secos, que se preparan secando primero la composicion y moliéndola posteriormente.

El documento DE 1 068 685 describe un procedimiento para moler éter de celulosa en presencia de un compuesto
tensioactivo usando un molino de martillos. El agente tensioactivo se pulveriza sobre el éter de celulosa dentro del
molino de martillos mientras el éter de celulosa esta siendo molido.

Los procedimientos de la técnica anterior tienen el problema de que el éter de celulosa humedo se aglomera y/o
adhiere a las paredes del molino produciendo pérdida de producto. Ademas, los productos obtenidos con estos
procedimientos exhiben un riesgo considerable de explosiones de polvo en la manipulaciéon y cuando estan
almacenados.

Ese objeto se consigue mediante un procedimiento para moler éter de celulosa que comprende las etapas de:

a) moler un éter de celulosa que comprende 20 hasta 90% en peso de agua, basado en el peso total del éter
de celulosa y agua, y un tensioactivo catiénico en un molino, siendo dicho tensioactivo catiénico una sal de
amonio cuaternario que comprende al menos un grupo hidrocarbonado que comprende 8 hasta 22 4tomos
de carbono; y

b) opcionalmente, secar la mezcla mientras la molienda, antes de o a continuacién de la etapa de molienda.

El procedimiento de la invencién tiene como resultado productos de tamafio fino que son antiestaticos y, por lo tanto,
no se agrupan o aglomeran. Otra ventaja es que el éter de celulosa no se pega a las paredes del molino, dando un
mayor rendimiento del producto. El uso de tensioactivos catidnicos lleva a composiciones de éter de celulosa que
son menos biodegradables que las composiciones que comprenden tensioactivos anidnicos, lo cual es
particularmente ventajoso en aplicaciones donde es importante una buena estabilidad frente a la (bio)degradacion,
por ejemplo, en aplicaciones de adhesivo para papel de pared. La biodegradabilidad mejorada puede efectuar una
mayor vida de almacenamiento de las soluciones de reserva del éter de celulosa. Adicionalmente, debido a su carga
positiva, los tensioactivos catidénicos son capaces de adsorberse en el éter de celulosa mas eficazmente que los
tensioactivos anionicos, dando como resultado un producto de éter de celulosa de tamafio fino que es mas
antiestatico, exhibe menos agrupamiento y reduce el riesgo de explosion de polvo en la manipulacion y
almacenamiento.

El éter de celulosa usado en el procedimiento de la invencion comprende 20-90% en peso de agua, basado en el
peso total del éter de celulosa y agua. Preferiblemente, el éter de celulosa comprende 25-85% en peso de agua,
mas preferiblemente 30-80% en peso de agua, y lo mas preferiblemente 40-80% en peso de agua.

El éter de celulosa de la presente invencion puede ser cualquier éter de celulosa conocido en la técnica. El éter de
celulosa puede ser no idnico y anidnico. Ejemplos de éteres de celulosa no iénicos son metil-celulosa, hidroxietil-
celulosa, metil-hidroxietil-celulosa, etil-hidroxietil-celulosa, metil-etil-hidroxietil-celulosa, hidroxipropil-hidroxietil-
celulosa, metil-hidroxipropil-hidroxietil-celulosa, hidroxipropil-celulosa, metil-hidroxipropil-celulosa, y etil-hidroxipropil-
celulosa. Ejemplos de éteres de celulosa aniénicos son carboximetil-celulosa, hidroxietil-carboximetil-celulosa,
hidroxipropil-carboximetil-celulosa, sulfoetil-celulosa, hidroxietil-sulfoetil-celulosa e hidroxipropil-sulfoetil-celulosa.
Otros ejemplos de estos éteres de celulosa son los éteres de celulosa modificados hidrofobamente, que también son
conocidos en la técnica, por ejemplo, a partir de los documentos EP 0 991 668 y EP 1 117 694. También se pueden
usar mezclas de cualquiera de los anteriores éteres de celulosa en el procedimiento de la invencion.

El tensioactivo catidnico es un compuesto de amonio cuaternario. El tensioactivo catidnico puede ser un compuesto
de amonio cuaternario segun las férmulas I-1l:
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en las que R¢ a R3 son iguales o diferentes y son hidrocarburos que tienen desde 8 hasta 22 atomos de carbono, o
al menos uno de R1-R3 es un grupo polietoxilato que tiene desde 2 hasta 20 unidades de OE y los restantes grupos
de Rq a R3 son hidrocarburos que tienen desde 8 hasta 22 4tomos de carbono, y X es un anién seleccionado de

cloro, bromo o metilsulfato. Preferiblemente, R1 a R3 son hidrocarburos que tienen desde 10 hasta 20 atomos de
carbono.

Ejemplos de tensioactivos cationicos son cloruro de tetradecil-trimetil-amonio, cloruro de hexadecil-trimetil-amonio,
cloruro de coco-trimetil-amonio, cloruro de sebo-trimetil-amonio, cloruro de sebo hidrogenado-trimetil-amonio, cloruro
de oleil-trimetil-amonio, metosulfato de sebo hidrogenado-trimetil-amonio, cloruro de didecil-dimetil-amonio, cloruro
de dicoco-dimetil-amonio, cloruro de di(sebo hidrogenado)-dimetil-amonio, cloruro de disebo-dimetil-amonio, cloruro
de coco-bencil-dimetil-amonio, cloruro de alquil-poliglicoléter-amonio metilo y metilsulfato de alquil-poliglicoléter-
amonio. Ejemplos comerciales de tensioactivos catidnicos se pueden encontrar en el folleto “Product overview
Surfactants Europe” de junio de 2002 de Akzo Nobel NV. Un tensioactivo catidnico preferido es el cloruro de
didecildimetilamonio. Este tensioactivo tiene propiedades biocidas potenciadas comparado con otros tensioactivos
catiénicos, permitiendo, si fuera necesario, una vida de almacenamiento mas larga del éter de celulosa sin que sea
deteriorado por las bacterias.

La cantidad de tensioactivo catiénico en el éter de celulosa es al menos 0,001% en peso, preferiblemente al menos
0,005% en peso, y lo mas preferiblemente al menos 0,01% en peso, basado en el peso total del éter de celulosa
seco, y como maximo 1% en peso, preferiblemente como maximo 0,5% en peso, y lo mas preferiblemente como
maximo 0,1% en peso.

El molino usado en el procedimiento de la presente invencion puede ser cualquier molino apropiado para moler
éteres de celulosa. Ejemplos de tales molinos son molinos de martillos, molinos de bolas, molinos de vibracion y
molinos de impacto. En tales molinos, un liquido, un flujo de gas o una combinacién de ambos se puede afiadir a y/o
hacer fluir sobre el éter de celulosa presente en el molino. Si se usa un liquido o una mezcla de gas/liquido, el éter
de celulosa se puede moler bajo condiciones criogénicas. Los molinos preferidos son aquellos en los que se puede
hacer fluir una corriente de gas sobre el éter de celulosa mientras se muele el éter de celulosa. Un ejemplo de tal
molino es un molino de impactos descrito en los documentos EP 0 347 948, DE 38 11 910 o EP 0 775 526. La
corriente de gas puede ser un gas inerte (tal como nitrégeno y didxido de carbono), aire, una mezcla de gas inerte y
vapor de agua, o una mezcla de vapor de agua y aire. La corriente de gas se puede calentar, estar a temperatura
ambiente o se puede enfriar. Preferiblemente, la corriente de gas se calienta hasta una temperatura entre 100°C y
250°C. En particular, el uso de una corriente de gas calentada en el molino de impacto permite la molienda y el
secado efectivo simultaneos del éter de celulosa, lo cual es mas eficaz en costes y simplifica el procedimiento.

El tensioactivo catidnico se afiade preferiblemente al éter de celulosa justo antes de que el éter de celulosa se
introduzca en el molino. De esta forma, se evita la pérdida de tensioactivo, por ejemplo, durante la preparacion del
éter de celulosa o el transporte hasta el molino.
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La presente invencion esta relacionada ademas con éter de celulosa que comprende un tensioactivo catiénico
obtenible mediante cualquiera de los procedimientos anteriormente mencionados.

La cantidad de agua en el éter de celulosa de la invencién es menor que 10% en peso, preferiblemente menor que
6% en peso, mas preferiblemente menor que 4% en peso, y lo mas preferiblemente menor que 2% en peso, basado
en el peso de éter de celulosa seco.

El tamafio medio de particulas de las particulas de éter de celulosa obtenido con el procedimiento de la invencion
puede ser cualquier tamafio medio de particulas disponible en la técnica. El tamafio medio de particulas puede estar
tipicamente entre 0,05y 1 mm.

El éter de celulosa de la invencion se puede usar apropiadamente en una amplia variedad de aplicaciones, tales
como en cemento, yeso, composiciones de revestimiento, como agente espesante o como ligante en agentes
colorantes, y en compuestos farmacéuticos.

La invencion se ilustra en los siguientes ejemplos.
EJEMPLOS

Ensayo de la “bolsa de plastico”

Tres porciones de 100 partes en peso de etil-hidroxietil-celulosa (EHEC) que contiene 50% en peso de agua,
calculado sobre el peso seco de la EHEC, se pusieron en tres bolsas de plastico. Los terrones de EHEC/agua tenian
diametros de entre 10 y 20 mm. En una bolsa (bolsa A) se afiadieron 0,01 partes en peso de cloruro de didecil-
dimetil-amonio. En una segunda bolsa (bolsa B) se afadieron 0,01 partes en peso de sulfonato de olefina de Cq4-

C16. En la tercera bolsa (bolsa C) no se afadio tensioactivo. Los ingredientes dentro de las bolsas A a C se agitaron
con fuerza mecanica en el exterior de cada bolsa.

Los terrones de EHEC/agua en la bolsa 1, que contenia tensioactivo catidnico, estaban bien dispersados después
de la agitacion y se habian roto en trozos para formar particulas que tenian un diametro de 2-5 mm. No se observo
adsorcion en las paredes de la bolsa de plastico.

Los terrones de EHEC/agua que contenian tensioactivo aniénico en la bolsa 2 estaban dispersados después de la
agitacion y se habian roto en trozos para formar particulas que tenian un diametro de 5-8 mm. Algun material sélido
se habia adsorbido sobre la pared interior de la bolsa 2. La pared interior se observé ademas que estaba pegajosa.

Los terrones de EHEC/agua sin tensioactivo de la bolsa 3 se habian aglomerado para formar un terrén grande. La
pared interior de la bolsa de plastico estaba pegajosa.

Estos experimentos muestran que los terrones de EHEC/agua se pueden triturar mas faciimente a particulas mas
pequefas usando tensioactivo catidénico que usando un tensioactivo aniénico o sin tensioactivo en absoluto.

Molienda en seco

100 partes en peso de etil-hidroxietil-celulosa (EHEC) que contiene 50% en peso de agua, calculado sobre el peso
seco de la EHEC, se mezclaron con 0,01 partes en peso de cloruro de didecil-dimetil-amonio (tensioactivo catidnico).
La EHEC estaba bien dispersada en la mezcla; no se observaron terrones. Posteriormente, la mezcla se introdujo en
un molino de impacto, donde se secé y se molié para formar un polvo que tenia tamafio de particulas menor que 200
pum. No habia EHEC en las paredes del molino.

Para comparacion, se repitio el mismo experimento, excepto que no se afiadié tensioactivo. Antes de la introduccion
en el molino, la EHEC humeda mostré mala dispersion y se observaron grandes terrones. La inspecciéon del molino
después del secado y la molienda reveld una cantidad sustancial del éter de celulosa pegado a las paredes del
molino, dando un rendimiento del producto mas bajo que el observado cuando se afiade el tensioactivo catiénico.
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REIVINDICACIONES
1. Un procedimiento para moler éter de celulosa, que comprende las etapas de:

a) moler un éter de celulosa que comprende 20 hasta 90% en peso de agua, basado en el peso total del éter
de celulosa y agua, y un tensioactivo catiénico en un molino, siendo dicho tensioactivo catiénico una sal de
amonio cuaternario que comprende al menos un grupo hidrocarbonado que comprende 8 hasta 22 atomos
de carbono; y

b) opcionalmente, secar la mezcla mientras la molienda, antes de o a continuacién de la etapa de molienda.

2. Un procedimiento segun cualquiera de las dos de la reivindicacion 1 en la que el tensioactivo catiénico esta
presente en una cantidad de 0,001 hasta 2% en peso, preferiblemente 0,01 hasta 0,5% en peso, basado en el peso
total de la mezcla.

3. Un procedimiento segun una cualquiera de las reivindicaciones precedentes en las que el éter de celulosa es un
éter de celulosa no idnico seleccionado del grupo que consiste en metil-celulosa, hidroxietil-celulosa, metil-hidroxietil-
celulosa, etil-hidroxietil-celulosa, metil-etil-hidroxietil-celulosa, hidroxipropil-hidroxietil-celulosa, metil-hidroxipropil-
hidroxietil-celulosa, hidroxipropil-celulosa, metil-hidroxipropil-celulosa y etil-hidroxipropil-celulosa.

4. Eter de celulosa que comprende un tensioactivo catidnico obtenible mediante el procedimiento de una cualquiera
de las reivindicaciones precedentes.

5. Uso del éter de celulosa de la reivindicacion 4 en cemento, yeso, composiciones de revestimiento, como agente
espesante, como ligante en agentes colorantes, y en compuestos farmacéuticos.
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