MEMOERTIA DESCRIPTIV A
gque se acongala
. a la |
solicitud de una patente de-.irvencicn por veinte afios en Espafia
a favor ce
la Sociedad RUTH-ELLO COMPANY INCORPORATED domjciliada en 393
Seventh Avenue er. NEW YORK CITY (U.S.A.)
, por
PERFECCIONANIELTCS INTRODUCIDOS EN LA ESTLEIFICACION DE LA
gCELULOSA.
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La presente invencion tiene por objeto una rueva fabricacion de los
esteres de la celulcsa, en partihcular de los acetilcelulosas, pudiendo
ser la materia prima la celulosa de madera o de algodon gue pueds O no
gser previarerite trarsformada por un procedimiento particular, tal como:

a) Un procedimiento de oxidacion, segun 1los procedimientos conocidos
y de prefarencia segun la patente francesa depogitada bajo el nur, 230, 3526
el 2¢ de diciembre de 1926 por: Perfeccionamientos en los procedimentos de
esterificacion de la celulosa,

b) Un procedimientc de molificacion o ablandariento, siguiendo por ejer-
plo las normas de la primera rarte cde la patente francesa depositada bajo
el num, 23C0.320 el 28 de diciembre e 1926 por:"Un procediriento de este-
rificacion homogenea de la celulcsa" o segun la patente francesa deposita-
da este mismo dia por: "Un procedimiento de avlardamiento de lag fibpras

de origen celulosico a fin de facilitar su esterificacion"

c) Un procedimiento de esterificacion previa narclal, por un acico mi-

3
neral u organico, tal como el acido nitrico o €l acido formico,

d) Un procedimiento de eterificacion previa y parcial por unalcohol ‘
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e€jenplo el glconol benzilico o €l alcohol etilicc.

Hasta aiora esta esterificacion de la celulosa despues de haber sufrido
0 no ura de estas preparaciones previas, se verifica por la accion del
arhidrido aceticc y de un catalizador tal como €l aclilde sulfurico, por
ejemplo, en presencia de un diluyente constituido generalnente por el
acido acetico, pudiendo clasificarse como sigue, los diferentes proce-
dimientos empleados:

I.- La celulosz se introduce en la totalidad del banho acetilante, cons-
tituido por la mezcla del anhidrido, del aclidc acetice y del catalizador,
en presencia o no de un golvente, por gjerplo el berngol.

Esta forma operatoria se encuentra en las patentes francesas nun.

55,738 del 20 de junio de 1606, 45E.2€Z del 22 de mayo de 1613, 445.253

(]

51 28 de agosto de 161g, 523,738 del @ de octubre de 1€20,505.60¢€ del

Q.

31 de octubre de 1219.

Y en las patentes alemanas num. 164.201 del 2 de octubre de 1604,
£32.706 del 3C septiembre 1605, 2€9.193 del 2¢ diciembre 1¢CO.

I1.- La celulosa se enpapa de acldo acellco y despuesse surerje inme-
d-atamente en la totalidad del anhicrido y del catalizador, en presencia
o no de un gdolvente como el kenzol.:

A este prozedimiento se contrae la patente americana rum. 1,23€.857& de
14 de agosto de 1°17.

ITII. La celulosa eg.hidrolizada en la totalidad del acido acetico y del
catalizacor. El anhidrido es agregado a continuacion er su totaflidad,
adicionado o no de un golvente como el benzol.

A esta mansra de operar corresponden las siguientes patentes aiericanas:
num. 1.236.57% del 14 de azosto de 1617, 45,374 del 26 de febrero de 1907

-~

les patentes francesas nur,319.94& del 22 de marzo de 1802, 45E.C7¢ del

27 de septiembre de 16u5, 565.654 del 30 abril 1€23 y la patente alelana
num. 165.516 del © octubre 1905,

IV.- La celulosa es hidrolizada previarente en la totalicad del acido
acetico y de_ catslizador en pregsenrcia de una reguena cantidad de anhi-

aridc acetico. El anhidrido acetico es airegado & continuacion. A esta
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rarera de operar se conirezen las patentes francesas num, 473.55¢ del

12 de junio de 1€14, 47&,236 del 4 de agosto de 1¢14.

V.- La czlulosa se introduce en la totalidad del acido, adicionada del
anhidrido acetico. El catalizador es agregcado a continuacion, sea en to-
talidad, o en varias porciones, como en las patentes siguientes: Patente
francesa num. 494.€32 del 24 de mayo 917, Patente suiza 12C.810del 2€
septienbre 1925,

VI.- La celulosa es sometida a una serie continua de esterificaciones
parciales, todas caracterizadas por una serie de adiciones sucesivas y con-
veriertenente dosificadas del zgente acstilante ¥ no verificandose mas
que despues.de haver alganzadc el estads de guilibrio correspondiente a
la nueva adicion que ha producido el cartbio de corncentraciorn, Este pro-
cedimiento se preconiza en la patente francesa depositada por el mismo

§ de diclierbre de 1¢2¢, siendo
b

o

golicitante bajo el rux. 230.320 el
agre;ado el catalizador en el romento de la introduccior de la primera
porcion de anhidrido acetico.

Er ssta patente se ha insi'stido ya sobre el hecho de que la manera se-
gun la cual se hacen obrar los diferentes agentes de acetilagion, gobre

& celulosa no eg inciferznte en 1o que se refiere al valor intrinsgeco
del producte final. La esterificacion de la celulosa o de su:z derivacos
no es corpletamente un sistema de reaccion en eguilibrio horogeneo; los
roro y diacetatos gque se producen en principio, son en efecto ingolubles
en el medio acetilante. Ademas siendo asi que la acetilacion eg una resc-
cion muy fuertemente exotermica, la horogeneidad del produdo final, depen-
de ern su mayor parte de la habilidad ccn que se¢ eonduce la acetilacion kx
¢s decir, de la habilidad con la cual se evitan las devaciones locales de
teTperatura. Estas operaciones se producer tanto mas facilmente al princi-
pio de la esterificacion, cuanto que el algodon, artes de haber sido cory
pletarente embebido, se mantiene comc mal conductor del cazlor.

El selicitente ha =ncortrado vy este €3 el objeto de ecsta patente, jue es

muy facil obtener el ser amo de la reaccion, y al mismo tiempo producir
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acetatos de celulosa perfectarente homogereos er cuanto a cualidades

Opticas, mecanicas y plasticas, empleando la foria opsratoria rueva y
original gue va a expcnerse.

Esta forra operatoria consiste en adicionar a 1la celulosa una sucesion
de banos de acetilacion corpletos, es declr conteriendo el agents cata-
lizador, el arhidridec aceticc y el diluyente, de la especie del acicc ace-
tico, de marera gue se puecda facilmente digipar el calor de r=zaccion |
principalnente durante la formacion de los monos v diacetatos de ce-
lulosa (12 celulosa tomada err ClZ) y esto szin que sea necesario recurrir
a una hidrolisis previa.

Esta operacion se ha hecho posible 2 causa de la molificacion o ablanda-
riento del algedon, (tal como se ha preconizado en la solicitud de patente
francesa depositacs el 2¢ de diciewbrs de 1627 por el solicitante por
"Un procedimientc de molificacion de las fibras de origen celulosico, a
fin de factlitar su esterificacion") antes de la acetilacion.

Realizando una serie de estados de equilibrio quimicos poco diferentes
unos de otros, pero sufieientererte a_ejados sin ewbargo para no tener
elevaciones de temperaturas superiores a 5 o 69 (. y esto en tanto gue
las tasas de las radicales "acetilos" fijas no alcancen aun 25 %, el
calor de reaccior es perfectamente dividido 7 absorbido y aderas, la a-
cetilacior se desenvuelve lentamente, de una manera perfectamente progre-
siva y horozenea en toda la mésa, sin que se gorra el riesgo de tener
partes adelantadas © em retraso.

Como reaccion timolecuikar, es perfectamente concebib_e en efectos gue
con una sucesion continua ce banfics diferentenente compuestos y suficilen-
tgmente esraciados en el tiempo, se puede matematicamente conduci- a vo-
lurtad la acetilacion pa.ando por una serie de valores determinados por
las condiciones de experiencia, y disipar facilmente 1a cantidad de ca-
lorias desprendidas per la esterificacion, estando estas calorias er si,
liritadas por la composicicr de los dierentes bafos acetilantes

Cada estado de eguilibrio del sistena esta regulado en perfecta corres-
condencia con cada barnio por la ley de GULBEERG o de Waage.
se erplea segurn la invencion el acido sulfurico, bien

Como catalizacor,
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sclo, bier agociade a agentes modificadorss de la celulosa como 10s halo-
genos, o bien a agentesg oxidantes como ha sido ya presonizado en la paten-
te frarcesa num., 230.325 depositada el 2€ de dicierbrs de 1626 por:"Un
procedimiento de fabricacion de egteres de celulosa',

En la compogicion de log diferentes banos, se aumenta progresivamente la
cantidad de acido sulfuricousado, y esto al principio de _a esterifizacion
por gue se Ha reconocido por el solicitante gue el hecho de esterifizar
progresivamente la celulosa, la permite .cportar progresivamente una can-
tidad mayor de catalizador, Se opera en principio cor cantidades de acido
sulfurico completamente minimas ascciadas 2 los halogenos. Se ha recono-
cido gue esta asociacion debia ser hecha de preferencia en lasprimeras
esterificaciones, antes de gue la cantidad ern azetilo no sobre-pase la
cantidad aproximads de 10 %. E1 hecho de emplear 1o0s halogenoé en agocia-
cion directa permite una digminuicion grande en el emplec del acido sul-
furico, el cual, ccmo eg sabico, provoca le forrmacion de hidratos de ce-
lulosa, cuyz estabilidad eg muy mecdiocre y gque hace dificil la congerva-
cion de los acetatos.

Si la accion de log halogenos como catalizador es cornocida, ne ha gido
nunca utilizada de esta manera en wmezcla con el acido guifuricc ern la pri-
rera fase de la operacion. La marnera de emplear el cloro, tzl como ha gidc

por ejemwplo, er la patente frencesa num, 05,608 del 5 de octubre
pone al operador ern la obligacion de conducir la masa artificial-
mente en resccion a termperaturas clevadas alcanzando 75 a e0° 1o qu.e puede
tener incenvenientes graves; por el cenirario la asocliacion de los catali-
zadores periiite trabajar cor el calor ds reaccion a zterperaturas de 10 a
250 C.

Eh el procedimiento objeto de la invencion, el jusgo de temperaturas es
netanente delimitado, por gue las expsrienciac del solicitante han denos-
trado que la velocidad de reaccicn de las radicales acetilos sobre el com-

plejo celulogico ya narcialrente acetiladc no debia sumentarse mas que muy

carcizlrmente, digo progresivanente, so pena de obtener droductos poseyendo

d



. propicdades completamente diferentes. Toda una serie de gxperiercias han de-
mogtlrado al solicitante gque dos celulosas parcialmente acetiladas presenta-
ran unza diferencia notable de velocidad y de intensidad de acetilacion en

sus periodos sucesivos de esterificacion, =i inicial;mente no eszan er las
migmas condiciones de rigueza de agrupaniertog acetilos v 81 no estan a la
rismwe temperatura, Esta cbservacion es exacta, aun ern el caso en que esta
acetilacion parcial inicial ge ha naecho en el mismo baro a igual temperatura.

En el procedirierto segun la invercion, en el curso de la preparacion de
loys acetatos de celulosa, cuys tasa de acetilo esta comprendidaentfe Oy 1..75
% (monoacetato en C 12), la temperatura de reaccion =s limitada entre 1€0 y
26° C.

En la preparacion de losg di- tri- y hasta tetra-acetato de celulosa, la
temperatura se mantiene de preferencia entre los 20° y los 359,

Por ultimo para alcanzar firalmenze los penta y exa- acetatogc de celulocsa
sin estar cbligados a emplear un exceso derasiado grande de ankidrido aceti-
co, se puede, sin ningun incovenienie, dejar subir la temperatura hasta 55-
65°C, Esta elevacion de temperatura no presenta er este womente ningun ce-
ligro para el complejo celulosico, =1 cual esta ya en un estade de acetila-
cion avanzado y uniforme gque le proteje contra la accion brutal de log cata-
lizadores.

Estogs diferentes resultados nc pueden oktenerse mas qQuée poOr unz sexrie ce
adiciones, por cantidades por decirlo. asi elemertales, la composicion de cuyas
adiciones, cantidad de cada una de ellas, asi como su numero, sstar calcula-
das como s& ha indicado mas arriba y como se explican a sontinuaacion en la
presente Meroria. Nada serejante existe en la literatura. La patente inglesa
num, 1¢C,732 del 20 de jurnio de 19Z1 no comprende mas que dos fagses unicas de
acetilacion. Fl procedimiento del solicitante, por el contrario comprende un
miniro de cuatro fasgses, tal como se demoszrarz en 10s gjemplos gue sigue- pero
en la practica, su numero puede ser mucho mayor. Aderas, mientras gque la Hri-
rere fase del procedimiertc descriio en la patente inglesa num. 190.732 sz ve-
rifica sin agente condernsador y o tamepraturas gque pueden alcanzar 90 y 1CG0°

las prireras fases del presente procedimiznto se efectuan er presencia a la vez
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cel acido sulfurico y de un cazalizador tal somo un halogeno, cloro,

bromo o iodo. La temperatura esta comdrendida entre 16 y 26© ¢,

El procedimiento objeto de la presente invencion difiere isualnente
del procedimierto ya citado ¢l principio, patente francesa rum. 473.59¢
ael 12 de junio de 1¢14, a causa de que este procedimiento tampoco com-
prende mas que 403 fases distintas. Ademas el arente de condensacion no
se afgrega mas gue er la primera fase solamente, componiendose unicarente
de acido sulfurico, o de sulfato de metileno, como er la patente francesa
nur. 47€.436 del 4 de agosto de 1914, con el fin de provocar ante todo la
hidrolisis de la celulosa cono especifica el resumen. El bano que viene
a contiruacion esta unicarente cormpuesto de anhidrido acetico, micntras
que en el procedimlento agui descrito cada uno de los bafos es completc, es
decir jue contiene anhidrido acetico, catalizador y una cantidad mag o me-
ro. grarde de acldo acetico, escogido como diluyente, el cual es prefsrible
al berzol o @l tetracloruro Je carbono jue concucen a acelilcelulosas de
gstructura worfologica idiertica al algodon.

A titulo de ejemplos indicativos pero o limitativos del procedimierto
conferme a la presente invercion, se 3aran a continuacion dos descripcio-
nes de la forma operatoria imaginada Por el solicitante; estos ejenplos
estan ilustirados por los graficos de las temperaturas registradas en ¢l
curso 4e cadsz una de las @iferentes fases (ver la figura 1 y la fig. 2 del
adjunto dibujo)

Sobre estas figuras, se¢ han dispuesto ern abceisas lag horas de adicion v
en ordenadas las temperaturas,

Pe esta manera sera posible darse cuenta de la manera en gue las diversas
acelilaclones sucesivas han sido conducidas ¥y s€ vera coro las cantidades dco
calor degprendidas en el curso de la reaccion sor equilibradas a fin de
concurrir al resultadc final, el cual es un acetato de celulosa Peseyendo
el meximun de honogeneidad optica, mecanica y plastica.

Las proporciones relativas de log £iferentes reactivos estar resumicdasg en

los graficos de las fliguras 3 y 4 regpectivererte pars el ejemplo I y para



el cjemrplo II.) Estos grafico. muestran los valores relativos de arhidri-
do, de acidc acetico y de acldo sulfurico gue corponen cada bafio er las
horas de‘adicion.

Er abcisas se han senalado las horas que corresponden a2l graficc del
aparato registrador y er odernadas los litros de acido o de anhidrido ¥
loi cerntilitros de acido sulfurico.

EJEMPLO I.- 7C kge de algodonsseco y hervido se tratan segun el proce-
dimlentc de ablandariento priritivo al cual se ha hecho referercia al g
pPrincipio; este procedimiento conciste er vaporizar a traves de toda la
masa 70 kgs. de acido acetico a §¢ %, surinistrados Por una caldera auxi-
liar., Se deja la temperatura volver a 16,5u C. ¥ en =gte momento, es de-
cir a la hora 0,15 dsl  rafico nuw. 1 del aparato registrador, se divide
el bano a siguiende, zobre el al.oden mantenido er estado de agitacion en
ur aparato anasador del tipec Werner, del tipo Grigrard, © mejor er un a-
rarato del tipo descrito en la patznte frarcesa num. £3C.323 depositada
el 2€ de ciciembre de 1S2¢ por el zolicitante por: "Perfeccionarientos
en los aparatcs que perriten acetilar la celulosa". Dicho bafo & esta

compuesto cemo sizue:

a) Acidc acetico glacial €5 litros.
Arhigride acetico a ¢3 % 17  ia
Bromo 0,020
Acico sulfurico a €5.5 % 0,070

Se produce irmediatamente uns prixers aceti;ﬁacion caracterizada por un
aunento progresivo de la temperatura a + 21Y ¢, y esto a pesar ds la re-
frigeracion exterior.

Despues del eguilibrio, se cowmprushba que esta reaccion esta liritada a

i

T

la proporcion de un acetato contenisndo 0.95 4 de acetilo,

> ’

A las 10,40 horas sc agrege €l se,undo bano acetilarte conpuesto de:

g

b) Acido acetice cristalizable €4 litros
Arhic¢rido acetico a ©3 4 18 litros
Bromo C,01¢6

Acido sulfurico a 5,5 ¢ C.CE0
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Esta nueva acetllacion esta caracterizada por un . uevec ascenso de la
tenperatura, y por la produccion de un acetato ras acetilado aue elcan—
telor, poseyendo 1,47 % Ge acetilo una vez establecido el equilibro.

» las 12 horas se divide de nuevo el banc sziguiente, el cual ro contiene

ya halogerno y compuesto de

¢) Acido acetico cristalizable 57 litros
pnhidrido sulfurico a 93 % 4 1id
Acido sulfurico a 95.5 % 0, 4C0
(0]

La temperatura subre de nuevo, perc gin alcanzar ras de 33%. LCezpues de
un nuevo ejuilivrio regulado por las masés en presencia, la canticdad de
acetilo se fija en 7 %, al mismo tiempo gue comierza 2 coxprobar un gam-
bio uniforme de las propiledades opticas de la fibra a la luz poralizada.

A las 13,3C horas sze divide por 12 cuarta vez el bafio sigulente, com-

puesto esta vez de una cantidad ras elevada de acido gulfurico

d) Acido acetico glaclal 55 litroes
Arhidrido acetico a €3 % 6 1id
Acido sulfurico a $5.5 % 0,600

La elevacion de temperatura que se produce a continuacion es rucho menos
sensible, a pesar del aumento del catzlizador, 1o gue muestra bien €l efec
to de proteccion ejercido sobre la fitra, pcr las cetilaciones precedentes
Despues del eguilibrio, a la temperatura de 16° a 219, se sncuentra gue la
nueve reaccion esta limitada a la preduccicr de un acetato conterieido do

.

-- = . € ¢ ce mcetilo, es Gecir cerca del merozcetatc en C 1Z.

—— 4 < VA

A las 18,30 se divide un guinto bafio compuestc de:

e} Acide acetico glacial 7 litros
Aphidrido aceticc a €3 % 143 id
Acico sulfurico a $5.5 C, G50

En este momento se efectua de preferencia la reaccion er dos tiempos:

o=

Er prircipio se deja que la terperatura ascienda por si misma durante 2o

“

a 40 minutos, sin refrigeracion exterior, lo gue concuce le masa €r. reac-

550 - 2EYC. temperatura gue limita la rezccion a la produccion Ge

cion

)

ar acetato de celulosa, conteniendo c5 a 28 ¢ de acetilo. Lste acetato
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es hinchado congiderable y uniformemente er sug reactivog y prontc a en-
trar en solucilon,

A las ¢ horas se terminzg la reaccion por ca_ertamiento exterior de mane-
ra gue se alcancen €0 a e5” (exactamerte €2 sobre el grafico, fig. 1).

Se obtiere a las 20 horas un colodion acetico raravillosamrente limpido ¥y
refringente, dardo despues de €sCOjer una muestré Lor precipitacion en €l
agua, lavado y secado, 45,5% de acetilo, 1o gue corresponde con escasa di-
ferencia a la exacelulosa en C 1lZ.

Este "sol" acetico, puede ser przcipitado en aguea despues de filtracion o
sin filtrecion. Puede ser tratado sn el sltio o en otro aparao apropiade
para los metodog de saponificacion conocidos, tales como los descritog er la
natentc americara num, E3E.E5C del 23 de novierbre de 19C4, o mejor por €l
procedimiento fue ha sido preconizado por ¢l misno solicitante, en su patente
francesa num. 2£30.3Z21 del 26 de diciembre de 1226 por:"Un procedimiento ce
fabricacion de¢ esteres Ge celulosa’.

EJEMPLO wum, II4 70 kge. de algodon tlanco, 3seco, blangueado y previamen-
te sometido & la accion de unz pequenfa centidad de cloro librs, despues a
una vaporizecion por 14 kgs. de acido acetico a 29,4 % escapandose de una
pequena caldera auxiliar, segun sl procecimiento gue ha sido descrito en 1la
golicitud de natente francesa depositada el 2¢ de dicienbre ds 1927 por:

¢ las fibras de origer

o

"Un procedimierto de mofificaciorn o ablandamiento
celulogico, para facilitar su esterificacion"” son tratadas aun por un pri-
mer baro poseyendo la cormposicion siguiente:
a) Acido acetico glacial 55 litros
Bromo (disueltc y no combirado) 0,086 Cus.

este banc tierie por objeto reforzer aun ¢l ablandariento cuticular y prozo- -
plasrico de la celula,

A la hora ¢ del grafico, fizura 2

, se introcucs por un sistena divisor

apropizade y mientras gue se agita el alpgcdon mecanicarente, el balo si-
guiente:

b) Acido acetico glacial €5 litros
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Arnhidrido acetico a €3 & 18 litros
Brorno 0.01€
Acido gulfurico a¥96,5 % 0,07C

Como en el ejemplo 1, esta acetilacion esta caracterizada pdr un ascen-
50 de la temperatura jue pasa de 1€ a 21 C. y por un acetato conteniendo
despues del equilibrio quimico 1,02% de zcetilo.

A 1z hora 10 se introduce el ssgundo bzfio de acezilacion, compuesto de

c¢) Acido acetico glacial 67 litros
Arhidrido acetizo a 93% 1€ id
Cloro disuelto =sr el acido 0, 05C
Acido sulfurico a S¢ % 0,085

/
Este babo provoca una nueva acstilacior varcial, caracterizads despues
del equilibrio, por ura tasa de acetilo ce 2.77 %.

A la hora 11,30, se introduce el tercer bafio compuestc de:

d) Acide acetico glacial 5€ litros
frhidrido acctice a €3 ¢ 5 litros
Acido sulfurice a €5 7§ 0, 40C

Este bano provoca una nueva acetilacior ras caracterizada, como ele-
vacior de terperatura, la cual pasa de 1¢° a 2205 er un cuarto de hora.
La tasa de acetilo, despues del equilibric, se fija en €.83%.

A la hora 12.3C se divide de nuevo el cuarto bano de acetilacicn si-

guiente:
e) Acido acetico glacial 54 litros
Anhidrido acetizo a €3 % € litrosg
Acido sulfurico a 95% 0, 650

Como precederterente, a pesar del aurento del catalizador, la reaccion es

mucho mercg energica, pasardo la temperatura solamenite de 1% a 20V C. LCes

3-
pues del cguilibric, el nucve acetato esta caracterizado a las 18h. 30 ror

una tasa de acetilc de 1¢.3%, Presenta a la lugz prolarizada alternaciones
sorbreadas como puntes de extriccion en preparacion,

S€ corcibe facilrente gue se puede continuar asi diviciendo ¢ fragmertan-
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ac la acetilacion; sin exbar_o el irnteres gue habia en fragmentar los

principios de la operacion disminuye a catga de gue el acetato de celu-

losa se encuentra ahora 2 punto ds pasar rapidamenite e soluclon por una
acetilacion un roco mag forzada. Lc esencial es haber obtenido la homo-
geneidad de los primercs acetatos para asegurar la homogencldad de los
ultimos,

B la nora 1€ ge =2

a2¢rega a la masa el quinto bano de acetilacion, siguien-

o
@

£) Acido acetico crigtalizable 1 litro
Arhidrido acetico a ¢3 % 14 id
Acigo sulfurico a 25 % 0,005

Se deja subir la temperatura por si migmz a 30 grados lc gue exige apro=

xiracarente unos 30 minutog, suprimlendoc tode enfriamiernto exterro.
Esta quinta acetilacion esta caracterizada por la formacion Ce ur pure
Ge fibras ezpesas cando 3C.267% de indice de acetilo.

A las 16 horas 3C, se hace colar el sexto y ultime baho siguiente:

g) Acido acetico glacial

5 litros
Anhidricdo acetico a ¢35 & 126 litros
Aciio sguliurico a 95 & 0-05C

. . . - AN .
vy se recalienta el aparato de manera gue ge alcancen €0 a €5Y (€4 sobre
¢l grafico rnur,2) A las 17.2.30C se obtiene un jarabe acetice esgpeso gue

se trata como se ha indicadc ern el ejengplo precedente.

La preserte invencion comprende lag siguientes reivindicaciones:

i.- Un procediriento de esterificacion de la celulosa, o de sus pro-

=

ductos de trarsforrmacion, caracterizado por el hecho:

o
=

) de gue la masa celulosica cs sometida a una serie de wcetilaciones
parciales gucesivas, 1o ertrardo en juero una nueva acetilacion hinsta que

ls rrececente no «sta ternineda.

b) de gue las temperaturas estan reguladas entre limites escogldos



¢ -

por el operador en relaclon con la tasa de acetilo de la zmcetilzcion en
vista.

c) de gque cada unea de estas esterificcociones se verifice 2 una tem-
seratura apropiada deperndients de la raturaleza y del bafic v cel estado
de avarce de la opcracilon,

Esta forra operatoria tiene por objeto principel obtener acetilcelu-
losas perfectamente homogeneas, brjo el punto de vista de sus prople-
dades plasticas, mwecanicas y opticas.

£.- Un procedimiento de esterificacion homogenea segun 1, caracterizado
ademas por el empleo de un catalizador mixte, cataligzascor constituido jor
el acldo sulfurico asociado bien con elementos .1zlolenos, ¢ bien con a-

entes de oxidacion tales ccmo los descritcog en la patente frarcesa nurm.

o

320,325 depositada el 28& de diciewbre de 1¢2€ por el migmo solicitante
por: "Un preocedimiento de fabricacion de csteres ce la celulosa", El ca-
talizador mixto es empl.ado de preferencia pars las primeras esterifica-
ciones parcilales,

3.~ Un procedimiento de esterificacion sesun 1 y 2, carscterigaco por el
recho de gue la celulosa cg scretida antes de la acetilacion 2l tratamien-
to de ablarcamiento descrito en la patente frarcesa depositads el =€ de
diciembre de 1€27 por el miswmo solicitente por: "Ur procediriento de
ablancariento de las fibras de origen celulosice, ¢ fin de facilitar su

esterificacior".

[¢]

4.- Un prccediriento de esteriiicacion horo crea de la celulcsa segun 1-

1

y 3, caracterizade por ¢l hech

O
Ca
4
]

ue se evitan elevaciones c¢e tempera-

[4¥]

tara superiores a €°C, ern tauntd jue ¢l grado de acetilocion del alpodon no

ierte al zoroacetato de celuiosa

(@]

alcanza aun la tasa de acetlilo cerrespen
e C 12,

[ ATPOCcedird e 3 U - N e f - . _ .

o, Un procedimientc de esterificacion nomogerea de 1. celulo;;a, sezun 1
2 ¥y 0y 4 caracterizado por el necho de zue la celulosa es de preferencia
soretida a log tratamiertos descritos en los ejerplos 1y 2 citados en la

presente descripcion,

€.- Un prozedinriento de esterificacion homogenea de la celulosa, segun 1



2, 5, 4, y S, caracterizado por el hccho de gue la solucion acetica

tada

w

eeun el pro-

IS

cbtenide despues de la acetilacion completa, es tr
cediulentc descrito en lz patente frarcesa rur., 230,321 desositads el
=€ de diclembre de 192¢ por el miumo solicitarte peor:"Ur procedirviento
de fabricacion de estercs de celulosa"

7.- En resumen se reivindlica como de exclusiva invewnclion y como
objeto codbre el gue ha de receer la patente fue se solicita por veinte
al.oL er. Espafia: PLRFECCIONAKILNTOS INTRODUCIDGS EN LA ISTERIFICACION
P L# CLLULOZ2A,

Todo conforme jueda Cescrito en la presente Metoriz sue constz de

catorce nojas escrizas a maguina por una so0la cara y dibujos adéjuntces

-

Madrid 2 de mayo de 12l
= ’, 1 K
Ay it WPmanta |
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