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=1 preceate invento se relaeciona cch la produccidn
del acetatc le cclulosa u otros éteres de celulosa.
Tn la meroria que acompalla a mi patente espafiola
e

.y e

xnedida en 27 de Septiewbre de 1927, se hace la

-

descripeidn de procedimientos para la acetilucidn de la

celulosa y en dicha patente se describe tanbien,entre otras
cosas, (véanse las reivindicaciores 7% y 88 v en particular

1a pégins 17 1inea 27 hasta la pdgina 19, linea 18), un trata-
niento prévio de la celulosa con decidcs orzdnicos, tales como
el Zeice acdvico o el dcido rérmico y sus similares, consis-
+iendo dicho tratamiento prévio en trabtar las .aterias celuld-
sicas con estos Acidos en forua concentrada o diluida, cono

por c¢jewsplo de 50 a 00y de dcido acético, a las temperuturas
a

que 1

”,
bl

de ebullicidn o o temperaturas 1ls b

o
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de ebullicidn,

ja
o a la bteuperatura ordinaria y hasta en frio. 3e ha visto
gque lus temperaturas inferiores con las nis indicadas cuando
se emplean los dcidos de més fuerzu, como el fdcido férmlico;
en dichos casos, por ejemplo, se puede euwplear de 5C a 20

o 00 por cizuto de dcido fdrulco de la uisia naners gue la

pigina 18 de ni citada

indisada para el 4cido acético en la

’

patente csyuiola, para que 48 el miswo resultado que 2l fcido
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rivando la dnica diferencia en que =1 4dcido férmico,

’

o de més fucrza, obra ids répldanente, aun en
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frio, que el 4cido acdtico o las uezclus de dcidos acético 7
férmico. T i ecitada patente egnailola tambien se lace la
reconendacidn o indicacidn de guc el azcetato de sodio deberd
estar uresente, o se deberd alludir parw que aculralice el
elfocto del dcido mineral.

T i correspondiente patente inglesa n? 207.562
del 24 de llayo de 1022, describo eontre olras cosas, de gue
manera ~as materias celuldsicas pued-a ser tratudas con

fcido acético untes de cer sousildss o acetilacidn.

v
Vol

Lsiniswo, en ni pateute inglesa n?2 242,177 del’

o ERE RSN S E) L aYs) I ] . . " e PR 4 E
de Sertisnbre de 1224 ex»lico de gue mansru, dezpucs de

tratuaicsto con substvancias clealinas, wn ¥
’ . -
con feidon orzdsicos, tales cowc ol del?c acébico o el fdralco
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vy sus similares, desarrolla de wia nancra andloga un eiorme

aumento en la reschtiviled de la celulosa para la acetilacildn,
. . - . . K - P - . e - ) I 4

peraitiendo el procedimiento el emplear para la acetilacion
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Sulsas o oacias le wadera u otras waterius celuldsizcas
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del algoddn, y adeuds, segln se exwplica en
ttoda natente inglesa, hasta 1o reactividad lel algoddn
ser wme,orala por el yrocedimiento.
“ﬁemﬁs, en ni patente Inglcsa presentada en O de
Cetubre de 21027, bvajo el n? 24,307 ;y cii Za correspondiente

nenoria que acoupalla a la solicitud de wna patente espa’iola

'

G

ta uisma Teclia, seliulada casco "A", Lago

o

ia descriveidn de procedimientos destinalos a poner lus

&

naterias celulbsicas en ucjores condiciones de reactividan
para .a acetilacidn u otra eterlficacién, consisticendo dichos
ometer luas ..aberias caluldsicas, Vien sea
on frio o co. 1lg avnlicacidn de culor, a laz accidu de 10s vapores
vas03 de Iaferior calildad, por cjemplo, el 4ciio
acdtlco o &1 ZLeoidc féruico, debiendo “lzvarse a cabo el
¢ ntenente hacicudo pasar uwaa corriente fe
aire o 3e otros gases inertes cuarzados o savturados del
vapor dsl dcido orsgénico, a través de la uabteria celuldsica,
qa de ella. Tor ejemplo, haciendo pasar una
corriente de aire u otro gas Indiferente o inerte gue tenga un
ofecto Lransportador, primerauente a travéds de dcido acédtico
u obro dcilo graso de calidad iunferior més o uenos diluido

0 LiSL:03 concentrado, y ?espuds uw través de la nateria

On

O 1
celaldsica. Tambien expglico en ul citala memoria descriptiva
de gque ganecre en vez de hacer pasar ung wezcla de alre u otro
zas ianerte y el vapor lel &cilo zraso laferior, puedo enplear
el vupor o vapopes del dcido zrusc inferior o 4cidos
solanente, haciendo pasar por ejempio, dichos vapores sobre
las wuzteriss celullsicas citalas o0 & través le ellas, en el
vacio o por aspiracidn. Asimisno, en ni citada memoria
descrivtive explico de gue nanera, en vez de pasar los
exprecalos vupoves dcidos por encina de las naterias celulbsicas

0 a btravéds de ellis puedo remwojar Jichas aateriss cu deido
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acdtico o firnico u otro dcido graso de celidud inferior,

en esbado .&s o menos comecentrado o Ailuldo, y iuego, una vez
hecha & hidroextraceibn o premszalo de la nayor parte de 108
1fquidos y preferentemente despuds de abrir los nateriales se
b iy 19 e g sy A stnAn o« dosacap & d. _11(3
hace pasar aire u otro gas 0 gases ilnerves a traves de ce..ios
o sobre ellos. Tn n? citada nemoria descriptiva tambien
indico gue es preferible o recouenda le hacer pasar alre

0 gases inertes acflogos a través de las ualerias celuldsicas,

después de sonetidas a uno cualguiera de os tratanienvos con
w 2Ea 4deld ras o T rin de elimi
ano o s acidfos agsos inferioreg, con el fin de ellminar

del todo o en parte el dcido o decidos orgénicos o sus vapores,
que todavia pudieran tener wetenidos “as materias celulébsicas,

ya se Lleven a cabo dichos tratanientos con los vapores de

2w

cido orzgénicos solauente, o uezgclados con

@]

dichios 4cidos o

<

nerpo gaseoso anflogo, ¢ bien se lleven a cabo
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dichios *ratanientos remojando primeramente las waterias

[8

celaldsicas en dicho 4cido o 4cidos orgénicos, de la manera
gue se explica en mi citada patente inglesa n? 24,367 del aflo
1025, 7 ea la correspondiente memworia descriptiva de lu

patente espaiola gue solicito con esta nlsma fecha y seflialada

cago "A" cowo referencia.
idends, en mi citada patente inglesa n? 24.867 de
1025, gque eorresponde a la patente espaola gue solicito con

esta Lisiu fecha y seflalada caso “"A" como gueda dicho, se

. c - - . - .
describe/que nenera las materias celullsicas sometidas al prévi
fratamiento cu la forma descrita en dichas patentes, pueden

seor somctidas a acetilacidn u oira eterificacidn, debiendo

,.1-

llevarse a efecto la acetilacibdn u otra eterificacidn, prefe-
reutenente por medio Jde procediizieantos de la uat
los yue se Jescriben en mis patentes inglesas Tos: 14,1C1

de 12 de Qctubre de 19.4; 6.463 de 4 de .bril de 1014; 1C0.009

12

de 4 2e Lbril de 1914; 101.555 de 12 de Cctubre de 1914 y muy
especialnente mediante procedimientos de la naturaleza

de lo. Jescritos eu umi patente ;nglﬁﬁ ne 2W0V.562, y eu la
natente espalfola correspondiente n¢ 35.311 de Z7 de Septiembre
de 19222

Ll e
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asisismo, en mi pateate inglesa n@ 24,368, solicitada
en 6 de Octubre de 1925, que corresponde a la patente espulola
o

gque sokicito con esta nlsna facha "que v& sefialada caso "B" para

referencia ), ya describo de gue manera lus naverlas ceiuldsiceas

-4

A 2 -t al I3
Gas a prévio trataniento con arreiio a L0S aétodos gue

[a

omet

(i3}

e Jescribea on mi citada patente inglesu o2 22,267 de 1920

w

A

gue corresponls a la solicitud de ratente espcliola que presento

a su referencial,

e

con esta unicna fecha, (seflalada caso "i" pa
asi como tombidu en wi patente inglecsa a2 207.502 o en ni
patente cgyalola I'? 85.311, ruedes 3&r sowetidus a sterificacibn

cia de cantidades de un agente
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sal coumo el deido sulflrico, cantidades que habrén
de sar inTeriores al 57 caleulado e:x peso de la celulosa, (por
emplo, mor vajo de 1/27 haste wn I del peso Ge la celulosa),
7 en presencia de cantidades de dcido acético gue sean inferio-
res a seis veces ¢l peso de 1a celulosa, cowo »or cjemplo,

por bajo de cuatro hasia seis veces el
Seglin ya explico eu uil citada patente inglesa n?2 24,363 de
10925 guec corresponde a la solicitud de patente espalola que
presento con esta nisva fecha, (selalada caso "B" para refe-
rencia), Ta naturaleza eminentemcunte reactiva de dichas
nateriss celulbsicas prdivianente trotadas permite llevar a
cabo con 8xzito perfectamente satisfactorio la eterificacidén

o acetilacidn awn en presencia de las aantediclhias cantidades
le dcido acédtico y de agente condensador tal como el fcido
sulflrico., Ta describo también en nis citadas patentes, de
qae nanera la acetilacidn puede llevarse @ efecto en solucibn
0 en suspensidn cun presencia de agentes diluyentes , talces
som0 el benzol y sus aundlogos.

YT 2
Hast

-

1wy en dfa los &teres de celulosa o el acetato

LS

a

de celulosa obtenidos mediante eterificacidn o acetilacidn

de la celulosa con medios de eterifTicacidn gaseosos, ea
ausencla total o casi en ausencia de benzol u otros diluyentes
1fquidos, (es decir, eterificando o aceitilando la celulosa

en estado s6iido o fibroso natural en ausencia total o casi

total de benzol u ofros diluyeantes 1fgquidos, v en ausencia de
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disolventeé 1lguilos, o er presencia de cantidades tan

cuquelias Ge  disolventes 2fgquidos que el acetato de celulosa

se proluzca rateriulmente en ectalo 381idc o fibroso, y no

en lu formo de su solucidn), no han dewmostrado reunir las
debidus wropielades de los éteres producidos por olros nétodos

v yue tan necesarios son pave la wayorfa de lss aplicaciones

pmt

industrisleos o del comercio. Tsto obedece a un ndueroc de causas

-

.20se citar entre otras les cantidades de agente conaen-
sador (tal couo el dcido sulfirico), ewpleadas que han dado

lugar o tanto calor

as sonetidas a p C'“.10 tretamiento coun arxreglo

odos que ce describen eir su patente inglesa n? 24.867,
de 1025 4ue corresyponie con su solicitud de patente ecpafiole
presentada con fgsta nmiswa fecha, ada caso "4A" pars

referenc’a, 28l como en su obra paitente inglesa n? 2C7.562

0 en su patente egpafiole n? 85.7251, 3dehido al considerable
aumerto de gu reactividad puelen ser eterizedas o0 acetiladas
en ausencis total o yunto nenos gue total de benzol u

otrog diluyentes 1flguidos, rara produc »ir  éteres dc celulosa

™

o acectato de celulosa de suma utilidad. Tst

[«

impiica wa

enorwe venvase por cuanto gue rermite prescirdir de la nmayor

&

2 < G A e ~ 37"
calo, 7, ademis, roryue no se

‘_J

parte 2el 1fguido o solueidn ew

-
i

o

precisa v»reclipitacidn alguna de la solucidn ascetilante o
eterificante. Asinismo Zos productos de acetilaeibdn u otra
elerificucibén cue por medic de dichos yrocedimientos se
producen gon rucho mds homogéneos ufs puros ; nis linpios y

reunen otras nuchas nds ventalas gque no se cecultarédn a nadie

A

que sea cntentido en la meterlias, y de las que huelga hacer

mencidn en este escrito.

Coun arreylo al presente invento, consigo produci ace-

Ae g
t\u

os de celulosa u otros éteres le celulosa, sometiendo las

maverias coluldsicag, gue Lubieren ya sido objeto de

trataniiento prévio con fcidos carloxilicos orgdnicos en I

a
forua que se indica en mi citada pulente inglesa n? 207.5062

0 en ni juvente Inglesa n? 24.267 de 1028 que corresvonde

(@]
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ta nisua

vara referencialo en mi patente espa—

cacibén en ausencia totul

es 1fguidos, {es decir

a acetilacién o eterificacidén en su estaldo natural o fibroso,

o en ausencia total

"

diluyentes Iiquidos, y en
{zuidos, o en presencia de cantidades

c

in

gue log acetat

-

pAY]

a
dteres de celulosa ge produzcan
s6lido o fibroso, y no en la

efectuiniose la acetilacién uw otru

rapores del agente de ace

[ 6]

pasar loc

o agentes Je cterificacidn, mezclados o

disolventes iales como el vapor de feiid
0 no con aive u otro gas o gases linerte

dichas materiaz celuldsicas, es decir v

de laz wmase de las nisnas, reaiizdnlose
0o en ausencic de agentes condensadores,
de age.ates zondensadores tales cowo el
sienlo, adenés, recomendable gue L& res
después de iupregnar las materlas celul
ualquiera

In la realizacién préctica del

impregnar las antedichas materiazs celu

o punto menos gue to
susencla de

tan peguefias

e

tal de benzol u
Algolventes

de

de celulosa u otros
vaterialmente en su estado

foriz Ge sus soluciones),

rificacidn,haciendo
cibdn u otro agente

no con vapores de

~
“

o acético y nezcledos

g, por encira de

ozéndolas, o & través

vresencia

-

la reacciln en

v prefeventemente

decido sulfdrico,
ceidn se lleve a cabo

&sicas de unaz manera

conveniente con el agente o agentes condensadores.

invento, principio por

1bsicas préviamente

tratadas de wna cantided relativamente peguella o reducida

de agente condensador, tal como el dcid

ejemnplo de 1/27 a 75 en peso

efectudndose la impregnacién con una

o sulfirico, como por

e luas materias celuldsicas,

solucidn 2el agente

condensador en agua o &cido scético, y separando luego del

todo o en parte
hidroextraccién o secado, o bien hacien

de aire ¢ de olro gas © gases inertes

del material. Tn este Ultimo puede quedar algo

co diluide o algo de agua .

Se zobreentiende desde luego,

el 4cido acético o el agua mediante prensado

do pasar una corriente
a travéds de la nmasa

de Acido acéti-

que ¢l prévio tratamien-
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con Acidos carboxilicos orgdnicos, tales como el &cido
acético eun estado 1fquido, podrid ir , si se quiere
scoupaiiado o combinado de la impregneacidn con el agente
conlensador, y ser llevado a cabo, por ejemplo,ern la forma
que se Iindica en mi citada patente espaiiola n? 85.311, o en
ni patente inglesa n? 207.562, desyuls de lo cual, (y antes
de proceder a la acetilacidén u otra eterificacidbn), el

4dcido acético u otro es eliminado el todo o en parte en la
forma antericruente indicada, es decir, mediante prensado
hidroextraccidn, secado o bien hacliendo pasar aire u otro
cas o gases inertes & través de la masa del material.

| i vez Je emplear cantidades relativamente pequeflas
o reducidas de un agente o agentes condensadores,se pueden
emplear mayores cantidades; shora bien, el empleo de
cantidades nayocres tiene su inconveniente.

Tespués de la impregnacidn o remojo de la maleria
celuldsica, esta podri ser sometida a acetilacifn u otre
eterificacién lLaciendo pasar sobre dicha materia o a través
del senc de su masa, vapcres del agente acetilador u otro
agente o agentes eterificadoreg, en pregencia o en ausencia
de vapores le é4cidos orgénicos, como el fcido acético, por
ejenylo, y, preferentemente, nezclados con asire u olro gas
o gases inertes anflogos. Lisi, por ejemplo, nuedo emplear
une wezcla de alre u otro gas 0 gases inertes y de vapor
anhidrido acetico, o bieﬂ wa wmezcia de aire u otro gas o
cases inertes ; los vapores del a..:idrido acético y del
fcido acético. Semejantes mezclas se wodrin formar o
rreparvar Je una nanera cualquicra conveniente como por ejemplo
nezclando 1os ‘gases y el vapor, pero, preferentemente, se
forwan o preparan heciendo pasar aire u otro gus o gases
inertes, a través de anhidrido zcético o de anhidrido
acético nezclado con &cido acético, bien sea en frio o con
aplicacién Qe calor. Las materias celulésicas son sometidas
de preferenciu, & wna constante agitacidn o rewovido vor
accidén necdnicsa ea el curso de la acetilacidén u otra

eterificacidn, sometiéridolas, por ejemplo, a lu accibn de
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dichos vapores o mezclas de vapores [ de aire o© gas
anédlogo, en w:os tambores giratorios o aparcics por el estilo.
serd nenoc preferible llevar a cabo la reaceidn sin dicha
agitacibén o rcemovido .

Ta reaccibén podrd Llevarse a cabo si se guiere
calentzndo, bien sea las nateries celuldsicas o los citudos
vapores (o ..ezclas que contengan anlos), o bien calentando
las dos cosas; no obstante, la reaccién tanbien se podré

rd
Z

1levar a cabo sin calentamiento, por nés gue de esta dltima
maners, 1o rezccidn tarda basteante f8s tiempo en efectuarse.
Lsinisno, si se emplean agentes condensadores de
naturaleza voidtil, estos podrén pasar en ﬁniénpe los vapores
del agente de acetilacibén o eterificacién, (o de mezclas Ce
dichos vapores con.aire u otro gas o gases inertes), ror encima

de lz maiteria celuldsica o a través de la nasa de la misna,

néyase v no impregnado diche uateria celulésica de substanclas
catullticas 2e antewano.

Tn caso de conveniencia, los vapores del agente o
acentes de acetilacibn u otra eterificacidén rodrin sex
pasados por cncina 0 a través de las materias celulébsicas,
sin necesidad e mezclarlos con sire u otro gas o gases inertes
or ejecnplo, haciendo pasar los expresados vapores, (contengan
estos o no vapores cataliticos o vapores de dcido acético
o sus similares),nor eancima o & través de las expresadas
materias celulbsicas y mediante epiicacidn del vacio.

Los vapores ya se empléen o no mnezclados cou aire
u otrc zas o gascs inertes podrdi ser sometidos a procedi-
mientos nera su rccuperacidn ¢ vegeneracién despuls de haber
sido pusados per encima de las materiss celulbsicas o0 a
través de ellas, o bien podrdn ser pucstos en circulacién,

o ser pasados de nuevo por encima de las naterias celuldsicas
hasta gque el agente de acetilucidn o eterificacidn quede
agotale del todo o en parte, prolerventemente, Zespués que
dichos vanores han sido pasados por encima o & travds de las
naterias celuldsicas o a través de ellias, y antes de ser

-

pasados de uucvo o puestos en circunlacién sc deberdn graduar
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pers cowpensar aguellos cambios que Layan podido.sufrir en su
constitucién en el curso de la reaccidn. .si, por ejemplo,
cuando el anhidrido acético solo o wezciados con aire u otro
gas o gasez lnertes ¥ nezclado o no con vapor de &cido
scético, ec paszdo por encima ie lazs materias celuldsicas,

o a través de ellas, los vapores Jjue cuanen contendrian una
determinsdu centidad de anhidrido acético, pero antes de
volver a pusar nuevamente dichos vapores por encima de las
naterias celuldsicas o & través de su masa, serd vecomendable
afladir npds anhiidrido acético a log vepores , & fin de
coupensar el ariidrido acético consumido durante la reaccidn;
no obstuute, los vapores poldrin ser pasados si: ulteriores

ta que el annidrilo quele meterlaluente

4
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agovado.

Ta rewceibn podrd prosegulr hasta wlcanzar el
nececario srulo de acetilacidn o eterificacilén, lo cual se
podrd couprobar o averiguar por gjemplo, nellante anélisis
de los productos, o ensayos recpecto a su solubilided en el

igolvenie o disolventes apropialos.

Jlaro estd gue los wa-tvedichios ejcuplos de nétodos
de realizucidu préctica del invento, se exponen tan solo
vor via dewostrutiva y o deberén consilerarse en nolo
algw.0o coue iimitatives.

como wmaterias celulbsicas adecuadas a los Tines del

presente invento, puedo emplear el algoddn (mercerizado o
sin wercerizar), las pulpas ¢ pastes de madera, (cowo por
ejewplo, la pulpa de wadera que Lajya sido prévianente sometida
a w trotariento con un 4lcall, en particulur el tratamiento
alcalino indica?o en ni patente inglesa 2 ”49.175), u
otrac naterias celuldsicas o producto
Lhisve: oido sometidos a los prévios tralamientcs anterior-
nente 1ndlcal 03, hayan sido o no Jdichas uaterias prévianente
tratadas despcjadas , con anterioridad a la acetilacién, de
a totalidid o casi totalidad del fcido zcdtico, dudo caso
gue seu esve acido el emplcado en dichos tratam

i
, vor ejewplo, —uandc se explde el &cido acético, bien sea
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207 Leido férmico, entes Je proceley & Zu acetlimcion u otra

eter fis.cidu, rcon el fin de cviter reuccicnes con el eni:idrido

- X B 2
acético v olro ssonte o agentes Ar eterillsuclion.
T - Zimema 7o o] -
Tom woatatos Ce celulozu w otros &leres Je celulosa
rroducldes Lor el proceldliilento gque .constituye el objeto del

ciertos secunfarive o reaccioncs, cown el fiw de mollificar
~ SRR J ; o nnta A & 6 ecatabhili s &
sus solubil’Audcs, tien gea antes 0 Aespulés de esiablilizaclion

o de elininacidn o neutralizacidén de los agentes condensaclores.

Seuejantes *rotaiientes securndarios o reaccicne rodrén ser

llevados » cuho en suspensidn, ¢ después de Laber disueclto de

antenano el acotelo de celulosa u otros &teres Je celulosa en

[N

cido acético u otros disolventes.
Tongilero, sin embargo, 1o nds indicadﬂ%levar a

efecto el trataniento secunlario sonetiendo los derivados de

celulosua, Jesyufs de su acetilscidn v otra eterificacidn, o

a acceldén 2e los vavores de decilo flruico o de fcido mcético,

izhos vapores), cue con*engen el suficiente

0 dc bhuwvedad para destrulr cusliguicry cantilad de anhidrido
cterificador jue rudieru guedar como residuo

en _og JTrrivedes de la ceiulosa, y suil cuando contuvieran
a

2d 0 de vapor le w«iua. Tambidn es poteciativo,
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v cvatlo no de tan ventadosos resuliados, euplear vapor de

agua o mwedad sol amentu, sirviéndose, por ejemplo de reducilas

Agfes o vavor de agua nezclalo con aire u otrYCc gas o pgases

Loz exypresados vapores nodrds: ser pasaldos sobre 108

paterizies o a través de ellos, de una waera a::8loge a la
b -~ - O] B N —nd s ~2 L
empleada en el proceso de scetilucidn o ~terificacidn, es

decir, gquc se ~ofran emplear mezecldandolos © no coun aire u

olrc ras ¢ zzses inertes, gue se Lharan pasar sobre los derivados
de la celulosa o a itrevés de ellos, preferentemente al propio

ticapo que se 163 reuueve o arite, por ¢ jempio en tambores O

bombos cirabtorios o aparatos cguivalentes. Asinisnmo,
verores de “cifo clorkidrico, vepores dc dcido nitrico u

otros vavores, rodrdn ser emrlealdos, si se gulere, rezclados
cow. los venores de &cidos orgdnlicos o vapores de agua. - £si, 2oOrY

. - ’
ejeupic ..o rvezervo la facultad Ze eurlear vapores de 4cido

acdtico o e Aoilo fTérmico, (o wezelss de dichos vapores)
cargados o suturados de cierta cantidud de vapor Ce 4cido

Torlh AR A feiAd L4a03 a . YL Vo
clorli?rico, acido WITYr1icCOo w OUXY0 Varer, S presenclila o en

auscncisa dAe una mayor o wenor carntidad de 1ULO & gue

-

tavorezca ¢ estimule los caclios de solubilidad. Trelerentemente
cupleo diclos wezelas en frio y pasindolas wezcludas con alre
u ctro rus o Jaces inertes, onn el caso de euplearse  varores de
dcidoc nirereleg, vero cuaiGo se eLPLeen 4dcidos organicos
e3 como el deifo acdtico, s¢ rolrd arlii
1legar ¢ bveupersiuras gue ogeilen entre 702 iy 10C2 O, & fin
de acliver la reaceidn.

Couo es.consiguientc, iy
cabc Zog tralomientos secundarios ¢ reouceidn, segin acabo de

irndieur, es taun solc wor viu denostrativa, y de ningim wodo

Tonbids ce factible “lover a czebo los tratemientos

secwidarios o reacciones prévia 2igolucidn de losg derivados
de celulose en 4cido acélico u oitvos digolventes, ¢ después
e livker Torxnalo prizervamente Cusucimsiones de 1os derivalos
e ceiuwrcot, cfialieulo, por < curlo,lenzcl uw otrog diluyentes
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andlczos ¢. rresencia o en aucercia de &cldo acelTico u OvT
4esdc ~uuivalente. Ta gemejautes oaces, los troctanientos

secundurios ¢ reacciopes se ~odrén llevur a cabo, por ejewplo,

o) =z

sor log : étolos gve se describen ei i patente espafole 12 Sodi-

o wis paveutss inglesag oS! 2CT.F6S, on la 20.C85% de IO

2e Jeypbiembre Je 1018, ew la 20.0VT Ge 15 2e Julio de 1911, ¥
oo i rutewte Ze¢ los Dstalos T-ilos e 1,217,722, del 27 de
mebrero de 1017, ea cuyas dos Ultiras en purticular ce Jescri-~

de wulterior tratziziento

pars troanslormar los profuctos de ecetilacidn primarios en

vew con tulo Jetalle los procedi_lentos

s> ’
»roductos yut tengen olras solubilidades, que sc descen dar,

<
O
n
©
e
.

y a .08 cuuicg wue reflerc e obgeguio & Zua brev

patentes Ge reflercncia, demuestiro de gue Lanera los procductos

en susjenrsidn, pueden ser translorrLlos utilizardo Zas
soluciones Je scetilacidn directa u oiris soluclones de

los preductes fe eterificacidn primarios, con o sin aditanmento
de agua o (o otros agentes que ejerzan accidn andloga y que
sroduzcan e. efecte  de destruir el anhiidrido acetico, y que
al propic tlempo zuedan ser eterificados, de yreferencia,

gin rreducir agua  cw forna aizwiy, pil asu de una nanere interme~

dia, como por ejeuplo el deido lfctico, {(pués la ausenciu de

acva  w otros agentes de acelow cndlcga e el traton ento 0

1z canlifad de agusa © agentes de zccidn anélcga que se empléen

dirizen las Tases de solubilidudes ior las cuaies se pasa).
Lzt pufdz, las solucicnes Ce cterificacidn podrin

-

ser tratadas .eutraslizando 3el tolo o en parte, ¢l efecto Zel
agete co:lcusudor, y ser somevidas en semcjante Forma a un
treteaicnto seccunderio, bien sca a la temper tura ordinaria
0 a unu bteuwperatura mﬁs elevuela rcllante apiicacién de calor
para activar lo reaccidn, es decir, teniendo tan solo en
realidad Leldos orgdnicos iibres.

Tn nis vatentes de referencia, cipliico tambien que
cuanto wés flojo sea el ageale condensalor, aayor cantidud

de arua o de obtros agentes fe¢ aceida sinilar rodrd ser
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emplesda  orn la reaccidn secundaria para conseguir determinadas

Tases de solubilidades, sin excliuir, .o obstante, el empleo

w

de mencr cantidad de zgua o agentes Je accidn similur y hasta
sin enplear agua alguna ni age:tes 3de aceibn similar pare
pasar ror muchas uds fases de golubilidades, de una manera

Ll

ents y por lo tanto, wds seflulcda o pronunciada, al paso

4

que si ios ageantes de condensacibn son de wayor fuerza, las
cantidades de cgua o de acentes de cceidn similar  tendrdn gue

ser reducidas a fin de lograr Adetermiradas solubilidades

23

basadas on una determinada solucién de acetilacidn, a menos

&

gue se dejen pasar determinadas fases de soiubilidad o de
gue 2unca aparezcan.

-

Tn obsequic o la brevedsd, tan solo se citan aquellos
hechos que influyan de una maner:t audloga o yue sean apiicables
en este caso, perc pars mis detalles, convendré consultar las
petentes anteriormente citadas en las que sec explanan estos
puntos con toda amplitud.

Tiremoes, por via de ejenplo, gue el ulterior tratamiento
para variar las solubilidades de los productos de eterificacidn
primarios, podré ser llevado a cabo exponiéndolos al ulterior
tratanionto destués de disueltos préviamente enn &cido acético
o disolventes andlogos, o después e lLaber formado primeramente
suspensioncs de los mismos en benzol u olroes diluyentes
cguivalentes, e: presencis o en ausencia de 4cido acético o su
te, Cebiendo tenerse presente que ai llevar a cabo
la reaccifén secunlaria cualguicry exceso o0 residuo de
anhidride tendri que ser destruido priwmeramente por agua u
otros agentes anhidrido-destructores, los cuales a su vesz,
deberdn ser susceptilies de eterificacidn sin producir agua,
couwo por ejenplo, el fcido léctico, vy que la recaccidn
secundaria podréd tener lugar cun ausencia o en presencia de
agua o de otros agentes de accidn andloga, teniendo tanbien
presente yue seglin la cantidad le agua o de agentes de accidn
anéloga que se ecuplée o que existan en la reaccibn secundarig,

, - . - . .
v segun el tiemgo que dure la reaccidn y la tenperatura
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observadlds, ce podréan alcanzar diferentes fases Jde solubilidad,

« dpssnarecer de-uuevo a nedida que sc prolongue la reaccidn,

sobreentendiéndogse desde luego gul cuznta menor <oca la
cantidad le agua o Je zsgente de sceidn wndlogo gue se emplée,

o reaccién deberé lener
vdor de la temperatura ordinaria,
o segln ya exrplico en uls antedlichus patentes, con el Tin de
aclivar 1o resceidn , se podrd aplicar calor, llegando en
alguios casos Lasta los 502 7 aun hasta los 802 o 2C02 T,
~de teuperutura, {Zespués de neutralizalo el agente condensador
gque nhubiere presente, preferentenente en la medida de wn
sulfato necutro o de una sai reutral),

Se cobreentiende, sin embargo, gue las varias solubi-

Y

“idndes Jecarrolladas en la reaceldn o tratamiento
secuniurio fe los productos ds=l presente invento, 1o nabréc de
corresponder necesarianmente con ias que se desarrollan en
Zos wroluctos obtenidos con arreglo & nis sntedichas patentes
inglesas  Tos: £C.977 de 1011; 14.101 de 1015; 6,462 de 1915;
1C0.C0C0 7 ".562, asi como en mi patente espailola n? 85.211,
por cuaunto que los productos de ccetila i n primarios gue son
suscepbivlies de obtenerse nor el nuevo procedimiento Cdel
rrescnte invento, rolra A tener otrus solubilidades yue -o0s
producidos con arrezglo a uis pateutes de reTerencia.
fitard o continuacifn wlowioz elemplos por via
demostrativa, sobreentendiéndoce, desde luego, gue de ningun

nodo so:. limitativos.

d N . .
Se toma algoeddn, gque reru sifo objeto de prévio

troetaniento lurante nds de 24 horas con vunor de 4decido

achtico, sejd: se describe en mi pateute Inglesa n? 24,867
de 1025, o en oi corresponlliente sollicltud de pateute espaiola
que prescnto cou ésta nisma fecha, {sefia’ada caso "A" para

reforsncia), ; despuds de lacer pasur por €1 aire u otroe

cas lnerte hasta elipdinay wmaterialmente tolo el dcido
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acbtico se echa en un tamtor ciratorio revesuvifdo de una camisa
nvolvente y ontuldo en uncg JOXTOUCS nuecos gue comuniguen

por uno & e loc iados  con unk boubs Je vaclo, y por &l otro lade

a i
ccftico. Dicho vambor dolLerd ir vprovisto, prefeventeonente,

s gne Cigpooicibn cproplacla de itubigues ¢ alstas de chogue,
de wnos tubos de admisibén  rallales [ verforados, o fin de

)
a:gtribuiy de ura manerz uniforme el vapor de anhidrido

acético. Tooyubds se reduce la presiin Lusta 1,/202 (uwna

Rboina) Zo wiwdsfers 7 se callieunta el Laubor a unos Y02 u

sce o, wientras que el recipiente gue comtiore el anliidrido
ccético sz calienta a la temperaturs e cbullicidn, o sea
alreielicr e 702 772 Oy & la presili inlicada. la acetilaeidn

o ge verificard de una nancra progresiva, y por
4itirio so complety la resccidn, tomanldo une muestra de
~rucha ga? cecusard el desezalo zralo de solublililad. Los

- y_ o + = L. . - T - &)
vanor~z 22 e.hfdrido acétlicc yue Saten de. aparato, se
_condansan o vaelven al cicl

ot . :pe 4 ; A e A e moxr 2 et W aama s
enfriryr .o Jurazicaclon ] '3.5?}’;._‘.:4-34.(.)14. couveniente, s5i I eciso

-

R A )
PREVRGY 3 )
TOTMITLS C.
~ ~ ~ bl e - L -
Ze touan 100 paries dg celuloga, ‘ratardolias
. - 2 .
nrdricnante 5 cellante chuillicion pOY espac.o dc 2 a 6 Loruc,

- ~ A . - .
aC -1CC7Y, o se remojan en ua solucidn scuosa jue ccntenga
’ . - .
e 2 a T partes do dcido sulflrico. Destués de dejar la

celulogca duvanic algln ticupo en remo o € fone 4 secar [y Se

) 1 ~

cclha en w. tombor andlogo ol eupleudo en el Ijemplo 1.
shora bien, en el presente caso, el recipiente
que cunm:ica con el tambor contendrd dcido dcético glacial

v oarkidrido acético en partes ijuale ayroxiradanente, ¥

&)

rabrd wa Suberfa con su correspoudiente vaivula reductora
gque pondrd el fordo de dicho recirlenie en comunicacidn con
el airc eoxterior, o si se gulere, el aire aspirado rodra sex
secaldc de sntemano. La temperaturs del tambor se eleva

entonces & 202-4uv C, se reduce Lo presidn por mnedio de la
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YLouba de vacfo, calentindose lu 1

D
tl

cla de

hasta el ounto de ebullicidn pfecisamente. Je deja jue

rosiga la reaccidn hasta alcanzar el necesario grado de

terificacién,lo cual se podrd comprobar por la determinacidn
d

e

ad gue acusen las umuestras de prueba extraidas);
crtonces se suspenderd el procedimiento, reemplazdndose la
mezcla de 4dcido acdtico y de anhifrido acdtico por 4eido
acético acuvso al 70-80¢%. Iuego se vuelve a reducir la-

presidn y sec contindu el trutamiento secundario, hasta que

e saeva rasstra de prueba acuse la debida solubilidad,

por ejemplo, en alcohol con cloroformo, eun alzohol con bencina,

ete...
BJEPLO 3.
In este caso el procodiaiento se lleva a cabo de uaa
nonera Goilosa o la cmpleads en el ejeuplo £, solo gue en vesz

e ewpleur dcilo sulfirico couwo catalizador, se euplea 4cido
c

clorhidrico en estado zuseosdo. T1 zas acido clgrhildrico ,
secado de prefesvencia , aediante pase a travds de decido sulfi-

voco wds 0 menos. =n todo 1o doads o

RN 2 - L s verer g ey ma N . 4 -
a cgbo Zeo Lo dlsna manera gue en el Tjewpro Z.
-v ”~ ™~ A
P ¥ - i e
S

Toblendo yo descrito ; detzllido coa todw ampiitue la
~ca 12 nuesvro ianvento, agl cowd i nanera 4e ilevario
2 cabo en la prictica, debenos Lincer constar que las lisposi-

as &0.: susceptibles de ligeras

P A < I 2 5 - -~y . B + " ~ ‘- -a -
woldiflicucivrgs ¢n sud Jdetallers, slii w2 por 2llo ce altere el
e TIPS ~.. . O - [ S, . . . . -
nriocirio Danduawental del lunvento, y lo gue coastit.ye 1o
AanvaAt o T AT s ST Y ToT H O ocue f‘o_’ P4 Ie) et - S, 14
S ORGAUE NN ST v 202 e QUL o PRI GRIR VRS RNt 151 l_.a.b\..-lvc L8 lavenclol .
- - - p o~ . J A s L]
or vellle wids eun Tspella o poer: "Terlcccionamientos en la
I IR T N a - ~ I . .
fabricncibn de lerivados de la relalosa"; curacterizindose por
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22,- Dor el hecho de gque las uaberiugs celuldclicas
que han sido antes sometidas a prévio trata-iento cou &dcidos

carboxilicos orgénicos en la foruiu
inclesas Tog: 207.2082; 24.3€7 de L
patente espufola jque presen con ¢stu uisne fecha,
caso "&LY o para refercnc;a}, 0 bien eca ui pateute espuliola

29 05.721, son souetilas & ucetllaciln o eterilicueidn en

ac
en sa estulo natural o fibrosc, en aussneis  total o casi total
e Leunzol u otros diluyentes Ilguldos, ; en ausencia
Jisolventes ~fjyuidos o0 en pregencia de cantilades talaente
peguellus Je disolventes Liyuidos, jue ios acetatos le
celulosa 1 otros-dteres de celulosa se producen uwaterialmente
en estulo s8lido o fibroso y a0 en 1. forzma de sus solucliones),

X5

J
I 4
0

lleva..dosc a cabo la reaccidn =zedi.cte el pase de vapores

e o azentes de acetllucidn

+

’ .
Jag o ¢eses ineries, y solos o nezcialos con vapores de acilo
L4 1 5 I ) B 3 A
acdtico o disclventes anflogos efectuindose 2icho pase de

)
nente en presentia de agentes conlensalores, muy especiulménte

2,- Un procediiiento con arreglo a la reivindicacibn

=

-

1%, caracterizalo por el hecho d 25 expresadas waverias

}.J

(0]

qu

0

celuldslicas .e impregnan del agente o agentes condencadores

¢

0 de soiuciones de los nismos antes dosometzr lus expresadas

amaterias ceiuldsicas a la acetilacidén u otru eterificacidn.
S5%.~ Tn procedimiento coa arreglo a la reivindicacién
+® 0 a 1a 0%, caracterizado por el liecho de gue la acetilacidn
u otra eterificacidn se lleva a cabo en preseacia de
reducidas cantidades de ageates condensadores , tales como el
éoidu_sulfﬁri:o, v 2n la proporcién, por ejeuplo, de 1/2% a 3%

([

.~ Jn procedinmiento con arrezlo a la reivindicacidn
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12 0 2 la 29, caractesrizalo por el hecho de gue Los citados

o contienen a:hidrido acdtico u oiro zgente

(A
1
o
b
[&]
=
%]
19}
»
[
14
13
t
f
2
[«
O
13

o areutes eterificadores, y son pasados de nuevo, o puestos

waviooate en circulacidn sobre las expresalas wmaverias

’ . ’ - o~ B T
celnldoicas o a traves Jde 18 ualu .C L8 .lgias.

£2,~ TUu procedimiento paru .a

0
gubstoncial..ate descrito.
02.- Thia nodificacidn en 2l procediniento con arreglo
a4 une cuus_ogulera de 1as reivindicuciones precedentes, carac-
terizuda por el hecho de gue los acetatos de celulosa u 0OVros

teres de celulosa, producidos comnbarresio a dicha wodificacidn
gon souetifos a tratamientos sccunlarios o reacciones cuales-
yuiera, ;7 ei yarticuiar a uao cualguiers de los trataulentos
secunlarios o rescciones anteriormente desaitos.
7¢.~ Toa procediaisontos Zurm la produccion Ge LLuevos
~roductus o Toruz de acetatcs de calulosa u olros Steres de

-

celulosa; tal y couo gueda subsiancialuente Jeserito en la

T

sresente neworic y especificado cu 1as3 rei%iniicaciones que
preccden,

Torfecelonanientos en lu fabricacidnde derivados
de 1a -elulosa", tal y cowo gueda substancisluente descrivo
en lu

presente msaoria.

&

Toba ncuoria consea de Jlociocho hojas escritas por
una Lol CLlu.
Eadrid,.fb 2o Jepticubre de 19028,
Ueary Dreyfus.
Yor Ponar
o SARTOS L. LF




	Bibliographic data
	Description
	Claims



