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Caso A

MEMORTIA DESCRIPTIVA

para una patente de invencién por veinte afios, por = Método de fa~
briocacibén de acetato de eelulosas. = a favor de la R. 8. The Ke~
toid Company, con residencia en Wilmington, Del (Zstados Unidos)
na 7 West 10th streset.
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Kuestro invento se reficre a la fabricacidén de acetato de ce~
lulosa.

La esterificacién de la celulosa con 4cido acédtico para formar
acetato de celulosa, con y sin el uso del anhidrido del 4oido, y oon
¥ 8in el uso de agentes deshidratanies o condenmadores, tales oomo
el cloruro de zinc, 4cido sulfdérico, eto, ha sido el objeto de mu-
chos investigadores, pero mientras que el valor de %ales esteres
en las artes industriales ha sido resonocido, el elevado coste de
su produccidén por métodos conocidos ha impedido su uso extenso en
la industria. Como se fabrica generalmente, el acetato de celulosa
es preparado tratando la celulosa ocon un gran sxeeso de anhidrido
asédtioco y 4eido acédtico on preseneia de un eatalizador, por ejemple,
dcido sulfdrico. 31 coste de este método es grande y ha luchado con-

tra la extensa utilizacidn.




El objeto de nuestro invento es proveer un método mis barato ¥
mejor en algunos oiroas ceonceptos de fabricacidén del aocetato de celu~
losa. Nuestro invento eatd basade en nuestro desscubrimiento de gue
el queteno, cuando es puesto en sontacto con 1la celulosa bajo debi-
das condieiones efectuard una fapida esterificacién de la celulosa
hasta el grado gque pueda desearse. Los quetenos puaden ser reoonod=
ocidos por la férmula general R=C=0 en la que R repregenta radical
divalente orgdnico, gomo en el metilqueteno, CBQ.CH=C=O y 8l quete-
no, 0H2-0-0. Todos contienen el radical o grupo =C0.

la reaccién entre la celulosa y el quieteno es la de directa
adicidn del ultimo a un grupo hidroxilo de la moldoula de celulosa
8in la formacién simultanea de agua, ™ el método usual y primero
para formar acetato de celulosa del 4ocido acético y anhidrido acé-
%160, e8 necesario un gran exceao del ultimo para absorber o combi-
nar oon 8l agua formada durante la esterificaeién, lo cual es una
de las prineipales ragones para el elevado coste de 1la fabricaeidnm
del acetato de celulosa. 3n nuestro método el quateno es llevado a

aontacto directo con la selulosa dando por resultado la formaeidén

de un ester de celulosa en el oual el radical £cido contiene el mig- ‘

mo nfimero de Atemos de carbono que el queteno empleaie. isi el que-
%eno C,HgO, miembro ol mf{s bajo de las sarles quetenos de compues—

o8, combinar4 oon celulesa directamsnte para formar acetiloelulo-

Sa.

El grado de esterifieaeidén puede ser oomprobado por medio de
la proporeién y tiempo de eontacto entre el qustenmo y la celulosa,
por ejemplo, el nidmero del grupo aoetilo agregsdo a la moldoula de
oslulosa para formar acetato de ocelulosa definido es facilmente com-
probado y tratendo asi celuloed de algoddén hemos obtenido por ejem=
plo una acetilecelulosa que contiene 52 % de acetile (cnsoo).

Nuestro nuevo método de esterificar celulosa por medio de que-
teno puede ser aplicaio a la celulosa en su formar comereial usual,
tal aomo algodén, lana de algodén, hilas de algodémn, papel, pulpa

de madera, serrin, paja, yute, ets, y ocon ventajas en algunos oon-




eeptos, pucde ser empleado para cualguier forma de celulosa pura o
hidrocelulosa. Ia hidrocelulosa puede ser obtenida como oelulosa re-
ganerada del xantato de celulosa (viscosa), de celuloss cupramonica
0 de »aoluciohes» de celulosa en 4cido sulfdrice, dcido clorhidrieo,
4cide nitrico, c lorure de sine, cloruro de aluminio, ote.

Como el queteno es gaseoso a la temperatura ordinaria es asonse-
Jable saturar o impregnar la cslulosa, expuesta a su aceién, eon un
liquido capaz de actuar como dimolvente del qusteno. Por ejemplo,
puede ser empleado un liquido neutro tal oomo el productso do desti=
lacién del alqui tran, del oarbon de piedrs (benzeno o tolueno) o des-
tilaoién de petroleo oruda o preﬁarada (keroseno, benzaeno, ete, ),
bien uno cualquiera mezcladoa.

7 Ios mejores resultados, sin embargo, =n asegurados, humedeci en-
do la celulosa con anhidrido acédtiee, ocuyo radical acilo es el mis-
mo que el Pformado sobre la molécula de celulosa por el gqueteno em—
pleado. isi, empleanio queteno, 02320, para produsir acetato de celum
loga, humedeocsmos la celulesa eon anhidrido acétsico y utilizames asi
este anhidrido como absorbente, llevando el gqueteno a contacto con la

~aelulosa humedecida. O bien, al ternativamente, humedecemos la celulo-

/sa con dcido sodtioco, con o sin uns pequefia cantidad de anhidrido s0é~

“//i 4400 y llevamos el gas queteno a contasto con la oelulosa humedecidm;

el égido acédtico es asi eonvertido de una vez en anhidrido nascente
| in sitw; por virtud de lo eual la celulosa es atacada y acetilizada~
eon gran energia.

Hemos oneontradoe que es ventaloso mezclar ocon el agentse ligquide
humedecesdor, un agente condensador o catallizador en pequefia eantidad,
t2l por elemplo como oloruro de zine, 4cido clorsulfénico que se ha-
oe acido sulfénieco, 4Lcido sulfdrico, ete,. Reall zamos nuestro proce-
dimiento en una odmara cerrada en la cual la celulosa, preparada co-
mo se ha descrito, es colocada y dentro de la cual, despues de gque

se ha extraido el aire (para librar a la celulosa del aire) es admi-~

tido el queteno. Ia esterificacidn es comprobada bien por disoluciém




da la ca3lulosa en ol modio de reaccién o cuande no se verifioca tal di-
soluoién, disolviondo musstiras de la nasa de reaccidém en psquaiias can-
tidades de 4aido acdtico. Cuando la esterificacién es scompleta, el es-
$or puede mer sacado de la solueidn por adiotén de agua, lavado para
l4bartarlo del 4eido y secado a temperatura moderada.
BJIMPIO (A): IOO libras de celulosa de algodén purificada sbn coloca~
das en un aparato mezalador apropiasdo y huuedecidas con 1C0 1libras de
anhidrido acétioco que contenga 5 libras de dcido sulfdrico. Fl aire
€8 extraldo del mezoclador asl sarzgado y el gas queteno es admitido,
bien en corrieunts continua o inisrml tentementie para mantener la resc—
eifn. La masa es snergicamente removida y su temperatura mantenida
preferentemente por debajo de 304 6. Ia ssterificacidn es determina~
da disolviendo una pequefia mueatra en 4oldo acético.
EJEMPIO (B): 100 libras de celulosa de ulgodén purificaia son ecolo-
cadas on un aparato mazolador adecuade y humedeocidas con una mezola
de 100 lidbras de 4cido aedtico, 10 libras de anhidrido acédtico ¥y &
libras de 4eiao sulfdrico. I8 extraido el aire y admitido el queteno
como en {A), La mas: es manitenida on agitascién y la temperatura eon-
gervala por dsbajo de 302 C. Tratada como se ha descrito, la masa
pierde pronto la aparienela carastaristioca de 1la celulosa de alzodén
Y se hace wna masa pastosa suelta ¥y finalmente se conviagrte en un
cusrpo en forma de melaza densa y en ests cambio final indioca la ter-
minacién de la acetilacién.
IJAMPIO (C): Celulosa de algodén purificada es colocada en una oémarsa
cerrada construida para resisiir elevada presibén. Bl gas queteno es
forgadio dentro de la c4mara bajo presidn de 2 o m4s atmosferas y la
tauperatura es mantenlda a unos 70¢ €, hasta ¢ue ga producida ls as-
torifieacidén de la eelulosa. Ia esterificacidén ss somprobala como en
los ejomplos antarioraes.

DJel ejJemplo precsdsnte (C) se somprendsré que en la priotioa de
nusgtro proccdimiento podemos producir esteres de celulosa por medio
da la reaccidén de un quetsno sobre la eelulosa 3in el uso de un agen=-

te humedsceador para la aelulosa o ol emplso de un g¥=nte cataliszador




0 sondensajor. Sin embargo, en la prdetica, preferimos el empleo de
un agente humedeoelor como se ha explicado en los ejemplos (A) y (B)
y tambien preferimos emplear un agente csatall zador o condensador como
se ha indicado en dichos ejemplos.

Bajo tales condiciones, la masa se acetiliza sin camblarse en
una substanoia en forma de melaza densa. ™ %al caso la acetilisacién
es ocomprobada tratando pequefias muest¥ras con unas tres vesces su peso
de 4cide acbtico. Si la muestra asi tratada adquiere una aparienolia
de melaza densa, €stf indicada la acetilizacidén de sonsistencia.

Ruestro nuevo método ea no solamente menos costoso y mAs rdpido
que los métodos conooidos para produsir acetilecelulosa sino que tie-
ne tambien la ventaja de dar un ester més puro que lo gque ha sido

realizable en la fabriocacién segfn los primitivos métodos.

Desorito suficientemente 2l presente invenio lo ne ss dedlara
como 48 rovedad e inveneidn propia, son las st gnientss relvindicsalo-
nes:

1%.- M&tode para produncir ucetato de esluloss, que comprende el
reascionar sobre la celulosa aon gus gquetano.

28, . M&todo seghn la conelvsién 1, ¢us comprende sl humedecer 1la
calulosa ocon un liguido en el oual sea soluble el gas ueteno y reae-
ojonar sobre la oceluloss humedecida, con el gas quetgsno,

33.. Método segdn Ja conolusién 2, en el agual el procsdimi snto
es realizado en aussncia del aire y con remocidén energioca.

48,. M8todo segfhn las ocnclusiones 2 y 3, que comprende el hume~
decer im celulosa con anhidrido acétioco.

5%.-~ YMétodo megiin 1la conoluesidn 4, en el cual la celulosa es pri=
ireramente humnedecida cor 4c0ido acdtico en cual es convertido en anhi-
drido acético vor la accién del guetenoc.

68, Método segdn la conclusidn 2, que comprends sl uso de un liw-

quido humedecsdor el cual no reacciona quimicamsante con el queteno.




7%.~ Métode de fabricasidén de acetaso de celulosm.~ Hsencialmenw
te como se ha deaoriteo y reivindicado precedentemente.
Consta estam memoria desoriptiva de seis hojas foliadas y esori-

tas por una sola oaras

Madrid 26 de Junio de 1925.

Leocadi o Lépez y Idpez~-
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