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por VEITa afioe
& nombre de WYL DOTTE CHEMICALS CORPORATI(ON, entided norte.

smericena, estgblecide en 1.609 piddie avenue, Wyandotte,

lichiger, wetados nidos de américa, por:

" PROCEDIMIEETO DE FABRICAR CARBOXIMETILCEIULOSAY,.-

El preaénte invento se refiere a ur procedimiento
pars la fabricacidn de ur éter de ceinlosa, denominado mée
populer y corrierntemen te "carboximetiloelulosa“; A tal éter
de celulose 86 ha hecho referencia desde el punto de vista
téenico, tanto er la bibliogref{e enterior como €n 1lss patena

tes enteriores, ocomo &cido glicdlico de celunlose o, en €1 cmso
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de su sel sddice Boluble en sguam, como glicolato eodico de
ce'luloaa.. ~1 glicoleto sédicz; de celulose o carboximetila
celulose Sgdico €8 un compuesto quimico de importencis coumer-
cisl y utilidad sobrea-alientes.. Tiene mucho® campos de
ugo y éa adeptacidn comerciel, teles como Su ircCorporacidn
en fangos para pérforaoién, su n8o como ugentee espesgnte y
dispersart® en la fabricacion de cosme'ticbe v pinturas, gu
uso como 2dicidn en slimentos, 8u incCorporacidn em jabones
y detergepntes como ucelerador de la accidn 1impiedors, 6ta’.
Por tento he €xistido une demende crecienté y note-
ble de carboximetilcelulosa: Debido a8l coete pelativamente
@lévudo y 8l proceso, relativemente prolongedo, requerido
heste ehora en lg febricacion de eéte producto, ne ha sido
#etisfecha tel demenda comercial'. ~1 objeto gererel y la
naturaléeze 4@ este invento Bon crear ur procediniiento psra
la fubricacion de carboximetilcelulose, o glicolato scdico
de celulosa, on 61 cual el tiempo de tratumiento se reduce
@ 80lo ung fraccion del requerido hasta ahors; en €1 uyue la
reaccion del procedimiento se hace muy eficaz porque la cen-
tidad de materiel no reeccionado presente epn ej prodﬁoto fia
nal e8 virtuelméente iguel & 1@ que 8e encuentre 6n el prodmc-
to de un procedimiento de macersciodn; en 81 gue el grado de
sustitucion del éter de celuloea de upa proporcidn insclite-
mente glte del g-rado teorico de suatitucién; en el cuml se
reguier® an eguipo relativumerpte barato. y de funcionwmmiento
econo'mico; y finelmen te, up procedimieﬁto que 8¢ wduptu fa.
cilmepn té =l trabamjo continué;

LO® procédimieéntos snteriormente descritos pars la
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fubricucidn 4@ curboximetilcelulosa requér{sn 1w maceracidn
del materiml celuloeico 46 pertide en un reactive 1{quido.
Por ejemplo, ©n la patépte briténica nv 158‘.116. ge requiere
qué lp celulofa Poa transformeda priméro €p cllulosa a le
sosa y, entonces, después de eliminer o éxPulsar el exceso
de scosa ceausticsa, se eterifioabs con écido monocloroacdtice
0 cor clorosmoetato so'dico'. k_n la patepnte porteamericuna
nvy 2‘.151..‘755 la celulosea én forma 4@ lamine 5@ macolra en una
solucion 4@ cloroacetato sodice, la Solucion ©n exceso se
expulse d6 1af lamined y ¢stes se someteén » tratemierto con
So8a canstica, | &np la Patente norteamericena ne 2;27&5..612
8@ trate priméro una lémina. continua de linters de algodon
8n un bafio de acido cloroscétice, €1 acido 6p €xcesy s€ €x.
pulss de le lamine, €sta 86 hace pmser luego a través de an
bafio &¢ sosm ciusticm y la lemina 85{ tratade se corta en
pedazitos finalmente y se dejm envejecer durent® variss hoe
re8 u fin de efectuar la reeccior de etsrificaciénl. En to-
dos ©8t08 procedimien tos de 1s técnica enterior, se han nece.
sitado prensa dé maceracion, reciplentes pare €1 proceso de
resccion y otro équipo relativemente costoao.. 188 duracio.
nés de la reaccion hen sido todes irecolitamente lsrgme tales
como, por 6 jémplo, dée 38 horas como minimo de tiempo de tra-
temiénto requerido por @1 procedimiento de 1g patente Srité_
nica nv 138;116 y 22 horaes reyueridus por &1 procedimiento
de la pater te nortesmericuna n?e 2.,131.755.

| Inclueo aunqué anteriores contribuyentes g la téc.
nice hen intentado emplear célulosp on vuries formeas f:(aic-aﬂ,

talee como la formu de laminss de le tdenica en terior méncioc.
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neda arriba, 1s8 lamics® desmPrnuzedas de celulosa o la celu-
lo2s "grenulada’ d€ 1,6 & 12 mm, de temefio de particalas de
la paten te porteaméricune nt 2'.06'1.946 e incluse lg célulosa
én estado d@ borra" (véuse pég. 1, columa 1, 1{ness 56-41
de la patente rorteameéricana n?o 2‘.06’?.946), lo8 obstadulos
édel alto coste de la Operucio'n y 86l eyuipo y de las ﬁ:rolon-
gads duracior de le resccior no han podido ser vercidoes,

De geuerdo cor el procedimien to yume incorporsm €1 -
principilo del invento, se obtiepe una repide y may eficez
regccion de etarifiéucién; ~e elimirs le meceracidn de
1m celuloss con resctivos iiquidos, yue implica €1 uso de
an eyulpo y maquir arie costosos; esi como la necesidad de
tratur centidudes relativumerte grandes de remctivos 1iqui-

dos 6p exceso'. El procedimiérto del invento efectue une
repccion de eterificacion & fondo y completa er un periodo

de & u B8 hora®, que viepe o sSer dnas trée g ocho veces meas
I‘!;,pid'a qu® leg obtenibleé hmeta shora'. ndemés, €] grado de
sustitucion del radiocsl dé Acido glicdlico o de glicolato
8ddico ep eleter de celuloss 68 a6 up orden elevsdo.  sef,
la ré8ccidn eficaz ¥y u fordo no es sacrificuds por lm rapide«z'.
El procedimiepnto del invento puede 11evarse a cabo en un €quiw
po ﬁl.ati‘f’amé“r teé barato y de p8so ligero‘. Y; finsulmente,

el rrocedimiento se wdapta facilmenté a up trsbajo con‘timzo.

‘ poBque Jjado &n pocas palabras, #1 procédimiento deil
invento supore, v ie tydo, la utilizucion de una célulosa
nolida y desmeriuzada (d®nominada "Copo8 de celuionse” €n €1
comercio) con an twmadio ¢¢ porifculad mes fino yué 81 tamiz

de 40 mallas, es decir, capuz de pasur a travée 46 un temiz
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de 40 melle®, y Gnu dénsidad & gronel de al u@nos 81 grs,

por decimetro eufbicol. Tel celuloga molidae, cor 108 6 soti-
vos 1iguidod ~8oluciér de sose cgustice y solucior de Acido
cloroscético (o cloroacetato d6 sodio). aisiidos, se somete,
& une &ccidn mGCénica de w2uzole hesia que 6816 teérmirads to-
da l1a resccidn qu {aica, weios reactivoes 1{guidos se afisden

’

con preferercig epr s cisiorn, pero €1 ordep de eu adicion os-

rece de innovio cim, 8 decir, que la sosa canstics puede

‘

afladi rse ~ricero, segiida por 81 acido, o viceversa, Duors ie
todos las feses de mezclep y d8 reaccion 461 nrocesc, ig Célue
losa desmeruzade y los reactives afiedidos s¢ aviter én une
forma s8innle de agitador mecanico tal couwo ur tembor oscilena
te rotativo, que comurica vra acocidrn dé oscilacion rotetiva

al uaterial, o ura forma equivalente "de agpsrato mezclador ‘d&

materisies s80lidos, tel como una mslaxedora o up mezclador

de brezo en sigma, L& mézcle d¢ la celulosa y 108 otrog
reactivoe, «e{ como la reaccidn de eterificacidn, pueder rea-
lizerse por completo dentro del recipiente mezclador como
ipico equipo preciso, |

8¢ ha comprobado que la limitacion del temefie de
particules de la celulosa molide cepaz d operacicn satisfec.
toriu €r €1 procedinmieyp to, esty completamer te biep definida’.
Cuendo la celuloom €8 pﬁeeta én contacto con Bolucion de &lca-
11 canstico, existe tendercim u que 1as fibres o part{cules
de celulosa 86 hincher € impidap la pénetracidn del reactivo
1{quido de adiocion al interior de ls masa de celulose, imple

diendo as{ la reasccion nlterior, Este estado existé parti-

cularmente ep €1 caso d2 celulofw én forme A6 1#minse € inclaso
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er, €1 caso de ~celulofe graguleda® que es upe lsmine 4@ Cé.
lulosa desmepuzeds y que, por copsiguiente, puede conpidérar.
Be como un tamafio grueso de particnles de celulose molide;
es decir, mayor del tameflo del temiz de 16 mallas, andlo-
ganerteé, “la borra de celulose' que corsiste ep fibres po
molides &n e8tado de borfa de dersided & grenel extvremada-
menteé ligera (16 a &2 gra'. por dm®) se mpPlmazars o formard
gromod cugndo $e humedezce cop €1 reactivo liquido y se somew
te @ urn@ operacion de mezals,

Bn procedimientos enteriores, el uso de centidades
en exceso d¢ remctivoe liquidos, tales como sc8a canstica,ha
sido, indudablemente, requerido por 1w ménciopeda accidn de
espon jamiénto de loe eglomérados de célulcse; wl peso que,
en el procedimiento d4sl invento, lse particulas irdividuales
separedas de celulosg son de tamafio tal que sor capuces de
ser hamectables y reacciorables a fordo cor tales 1igyuidoe
reactivos & través de toda la mmea de celulosa; de modo que
8010 precise usarse ep este procedimiento lu centided gui.
micauen té equivalente de sosa caustica, por ejempm;

Bl inventor ha estamblecido as{ que 1a escala del
tamafio de particules paru ls c8lulose molide empleade en e}
procedimiento ests limitads por 61 tenafio mAximo d¢ partfcn-
laB del tamiz de 40 mallaa’. Eete limitacion mexima d61
tamafic de psrtfcnlae ee or{tica,

Jngué el proecedimien to del inven to pue deé reeli-
zuree con Bolucién 4@ ol oroace tato £6d1ico como réuctiveo pre=
vigmner te preperado, es preferible efectuasr 18 fomsocicn de

cloromcetuto sddico in sitm o dentro de la mesw de resccion,
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10 cugl 8¢ realize siterrativumente (1) pulverizando.écido
cloroucético diluido sobre 1a mezole de reuccion de celulose
y weOH, (2) afisdiéndo carbonato sodico sélido seco (tsl come
"gosg calcinada ligera’) a la celulosa y rociando luego la
mezcla Con 8olucion 48 acido cloroscédtico o (3) invirtiendo
este ordep de sdicion y i'ocia.ndo priméro cou la golucion de
dcido cloroamc€tico siguiepdo con la sdicion del carbonato
sbddico 8d1ido aeco'.

Bl procedimien to del irvento posee .tambie'n le vep-
taja de utilizar corceérntraecionés relsgtivemente fuertiﬁs_.bde 80~
luciones 8e resctivos, eliminendo con €110 1a necesided de
men€ jer y extreer €1 aguiam €p exeesc‘. 5@ ha comprobudo queé,
con preforencis, hen de emplearse solucion de soea caustice
de concer tracicn de sproximmdamente 50 % y soluciones de
clorogeé tico d6, gl me€nos, 50 % de concentracién; LBB 80w
luciones de Acido cloromcético del orden de 80 % de concen-
tracion operan perfectumente en este procedimien to‘. ‘

51 dibujo en8jo 68 unam ilustracion diegremétioa del
procedimiento del invento ep 1 cual esté 'ad-apta.do al trebajo
co’ntinuo.. © Lo®& ejemplos piguientes servirsm pera ilustrar
de talisdamepte 1a formu precisa p la cual puede practicarse
61 procedimiento.

5JEMPLO COMPARATIVO,

pPara llustrar cor més detalle el grado de ef‘icaci.a
ineéiitamer te alto del preésepte procedimiento, se hizo carbo-
ximetilcelulosa 80dice €n la formm signiente de scuerdo con

el ejemplo 1 de la patepnte norteaméricame ne 2,131,733,

veluloss de madera en forma de 1€mip es pilpe uol
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suifito "St, negis wauma pleeched") en Centidsd 4 500 gra-
mos, 56 macerc durarte dos hores en une solucion de mopocl 0.
roacetuto 86dico hechs a partir de 1125 gre. de écido mono-
¢l oromcético, 1000 gre, de bicarbonato sédiéo y 2125 gre, de
agua destilada'. 1@ concentracion de ls solucicn de acido
cloroacético era es{ de aproximmudsmer te 34 % en peso, y le
eplucidn resultante de cloroaocs tato Bodico calculeda para 8er
sproximedasente de 27 %‘. De-apae'a d¢ mecerucion 18 celulosa
se prénsg, elimipemdo la Bolucior en exceso, hasta un eso

de 1275 grs. L& laming de celulosa pronsadas se col 066 luea
go en un desmepuzaedor y se desinte gro durente una hora‘. Ss
efiadid entonces solucion de sosa caustice (44 % WaOH), prope-
ruds mezclendo 331 gre, de WaOH anhidro en 419 gre, de agum
destiledn, & la celulosa desmeruzsda y la meézcla 86 some tio
@ la sccidp del desmeruzedor durerté un perfcdo continuade

de 20 horas‘. -1 producto resulturte se coloco en une €8ta-
fa a 8090'. dorepte hors y medim, s fin de reelizar un séceado
aﬁecuado'.

Le8 citadms centidudes de ingredientes en gremoe
corrésapor dén matématicumer té a 188 cantidudes dudas ep pertés
de peso en e1 @jemplo 1 de la patepte norteemericuana n¢
2.151‘.753'.

41 enwlizer €1 producto de curboximetiloeluloaa‘
sodice resultante de este procedimierto ultimamente descrito,
gé couprobo gue contenis 6.7 % (promedio de determin‘acioraes'
duplicedas8) wn peés8o d@ insoluble® (bgse seca) y ur grado de
suetituciop  de 0.2; Este grado de sustitucidr fu€, asi,

20 % aproximesdanerté del teorico grado de sustitucion 1,0 ¢
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"] mol de ugénté alcohiisedor por unided de glucoSa de la ce-

1[.'10951", del procedimiento de la menciorada petente,
108 1ltimos resultedos mmeliticos anteriores se ob-

tuvieron de ucuerdo con log sigsisrtes procedimientos,

Contenido de inscinbles en agua

Procedimiento anslitice

pésense 5 gremoe de carboximetilceinissa, tal como

se recibe, en un vuso dé precipiinr de 600 ml,, wafiedense apro-
xiﬂla(’ih,}“z: we 400 ml, 48 ugua. califéntese L.sus corcy de ls
ebullicion (60-95¢) mientrus se wgits con un agitudor ¢ldctri~
co Haste yu@ la curboximetilcelulosa sddica €st€ complé tgnera
te dispersade y todo ©1 matéerial soluble gsté ep Solucion
(uer aluer t@ son mdecuadas dos hores de sgitscidr), enfriese,
tranefidrase g un metraz volum irics &g 500 ml.., lagvendo e
vaso de¢ precipiter con apua dewv!. isda, complétese con ague
destileds hests la merce, mezclese @ fondo y déjese reposar
derant® la roché o has!s que €1 material insoluble hays sedi-
men tado al Torde (<1 matrez y el 1{quido que sobrenade esté
cl 9.,3'0‘. wBquer se cor pipeta 50 ml; de 1iquide claro ¥ pém-
ar 8¢ der tro d¢ vr matrmz de pesedss cubierto y taradol.
iitese 1g cubierta, evaporese el agum sl bufio dé varar, co-
loquése» on ura eéstufa y séqueae a 11093; hestsg i)e«so coretema
te, vaélvese a poner la cubierte micrtras eets ep la estufe,
ret{rese, enfrisse er up deswocador y pésese;

% insolubles (bgse sece) = (W =M - 108) x 100

Wx (100,% - % HQO)
W= peso dv la carboximetilceluloss 8ddica

M = Gramoe dé huweded

S = pseo de material disuelto en 50 mi.

- 9 -
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wrado do sustituc ion

procedimieénto amalitico,

pésen 26 2'.-3‘. gramos de carboximetilcelulosa scdice
eép ur metrsz Erlemeyer 4¢ boce arche de 260 m1~'., anddgnse 50
co‘. de solucion de metemol y acido ritrice (100 ml. H¥Ogz 70 %
por 1 litro de métanol anhidrb), ciérrese' vy agitese durante
3 horas‘. Pi{itrese a trevés de up crisol de vidrio filtren-
te tgredo (Ace oglidad & u otra de porosided similar) o filtro
de Gooch con delgads cape de anien to'. Trarsfiérese lsa car.
boximetilcelul osa sddice al filtro caantitativerente y elimi-
rese el gcido por aSpiI‘aCiE;n‘. Lavese cop 200 mll. de meteg~
nol 70 % &in dejer que se seque el tamp on filtrwtev,. (B1
me tenol puede colocarse en un embudo Seperador quée e&ta unido
& un crisol con tepor de caucho perforado, cor cierre hermsti-
co, y 61 grifo puede gjustarse de mode quée &1 métaol gotee
constantenente u traves del Aﬁltro‘)'.

Cuendo P® ha ‘aﬁa‘dido todo 1 metenol, ©liminése e}

exceso por aspiracién,‘ afindense R0 ccl. de metenol 70 % y se.
quese de puévo por aapir-acién‘. Enséyese este filtrado ep
cuernto @ 8u peutralidad con irdioczdor de rojo de metilo,
.i e8 4cido, continusr lavando hesta gue sea nectro, y elimi-
pese el 1iquido de 1gvado por sspirscion. Lévese tres ve-
ceg cor métenol mhidfo, eliminese 61 meétenol por aSpiracién,
se’c;uese en estufa g 100¢C, enfriese en deseeador‘.

Prersfiérgse cuentitaetivemep té s un Bremmeyer de
500 ce,, humedézcase 1s carboximétilcelul osa sodica con 15 mll.
de metanol 70 %, afisdanse entopces 200 ml; de ague destileda

y B0 ml, de splucion Standerdizede de WeOH O,5% medida con

- 10 -
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Tépese y agitese durente 3 g

exactitud desde una bure is,
5 horese, Titilese con HC1 O,.5% usendo fenoclftaleina como
indicador,

(ml. ¥eOH x ¥) - (ml, HCl1 x W) = A
péeo de carboximétilcelulosa sodica —

0,162 A = Gredo de sustitucidn
1 - 0,068 &

aJEMNFTL O 1,

Une célulosy de madera deéménuzudu o molida, dispo=-
nible en el comercio bajo lu depominmcion "BW-40 Solke #1o0c"
Gon un tumafio de pert{culms de 40-300 mellss, y uns depei-
ded a grerel de 115 grs;i;or dm® 8¢ cargd en un tembor oscilem.
te rotutivo de B2 cm; de didmetres, 30 cm, de longitud, -y en
cantidad de 1400 gre, Un epalisis t{pico sl tamiz de eatp

c&lul 08« desuprnuzeds 0 molida @8 como sigue;

Hallus del tamiz % Retenido
{Temiz romal de h.&.U‘U y T
40 0‘.4
60 14:2
80 R 22'.6
100 8.0
200 25:0
A t;‘avés de 200 -29 g % 29'.8
Total..... " 100.0

8o vera que la muyor purté (54,8 %) 48 1= snterior

celulosa snalizéde €8 mas Tirse d6] tamafio de tamiz de 100

mallas,
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Ung vez que la mépcioreda célulosa desméepuzada S6

cargo ép €1 tembor oscilente, se rocio luego én el tambor du-
ranteé un ber{odo de 16 minutos y Sobreé lg ceélulosa 86Ca Solu-
cidn 36 dcido monocloroacdtico de concentracidn 48.8 % @p
cantided de 1770 gre, Eotp centidad de Acido monocloroacéa
tico corresponde a 1;07 moles por mol de uridad de¢ glucofa
de la celulo®a, El1 movimienfo oscilente se continué

lué go durenté une hora, después de lo cusl se sfiadieron du-
rante un periodo de 10 minntos 480 grs'. de carbonato ecdico
enhidro {equivaiente estegquiomé€tricamerte al acido ¢lorcacé

Il

tico preserte;, en formg de "sose culcinede l1igere”, Esﬁa
mezcla €e contirud moviendo duraste un périodo de 1 1/2 horas,
86 rocic Sobre lu nezcla agiteda, durante up periodo de 56
minutos, Solucion de sosa caustica Con una corceptracion de
50 % o poso de WgOH y &n centidaed de¢ 1001 grs.

Se afledi¢ bicarboneto sodico ep centided de 510 gra’.,
suficiente pers reutralizar la sosa caustica €n 6Xcefo, u la
meézcla de reaccion durante 1 hors y %4 minutoé d68pue'3 de tera
mipede le pulverizacion con la 8Sose céustica; L8 accion de
oscilacion del tembor se continud durente ur periode adicio.
rel de £ horas. pespuée de secar €1 producto carboximetil-
celulosico en una estufa, se obtuvieron 30850 gra‘. m8%0 re-
presenté ur répdimiento del 65 % de produeto carboximetilce.
luldsico seco, referido sl peso de los meterisles de psrtida
totnle8 (Cor inclusidn del mgna) emplesdos én 61 proéedimie<nto..
18 durscicp total del procéso fu€ d¢ 7 hores v 26 nirn tos',

«1 enalizar, €1 producto de cérboximeétileélulosa re-

sultd cortéerer 8,4 % ep pesSo de materiml insSolublé y un grado

- 12 -
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de sustitucion de O'.'72‘. £l gredo teorico de sustitucion be~
ssdo 6n la Centidad total de acido cloroscético empleado en 61
procédimiento por mol de urided @8 glucoSa én la célulosa, €Ta
de 1.07. of el grudo de sustitucidn resiméute obtenido fué

de 67 % del grado de sustitucion tedricamente obterible.

BEJLNPLO 2.

4

13.60 Ige. 48 le mismu celuloss d@sménuzude empléea-
da en ©]1 ejemplo 1, ¥y 4-60 KgB; de sosg culcineda ligera ce
cargarTon en un tambor rotativo de un d1émé tro de 1'.20 m, y
accionsdo a unu velocidud 48 16 r.p.m, Esta mezcla 86 hizd
osciler dursnte up péricdo 46 una hore. Lue go 86 rocid eo-
lucidn de acido monocloromcdtico de 48.8% de concentracion,
en centided de 17.3 Kgs; y estequiométricamerte equivalente
gl carbonubo sodico presente, dertro del tambor rotatlive, due
rente un per{odo de 25 minutos; Le mézCle COlulo8p=mOn0C] O
roacétato £6dico continuo récibierdo un movimiento oscilmnteé

durerté nra hora, después de lo cual &€ rocid sobre lg mezcla

de reamccidn Sosa céustica de corcentrmciop de 46,86 % ¥ en

cantidad de B-4 Igs, Le pulverizacidp d@ la Sosa caustice
ocupd an periodo de 20 minutoa.. Una vez uiadida lu S08a
canstica, 81 movimiento osciiente se cortiruo durart® medls
hora ¥y la cavrbrxiietilceluloBa 98 -desaargé del tembor oscilen-
©, Nl tiempo total &8l proceso fu€ de 3 Lores 15 minutos;

" Luego 81 producto 86 secd 8y lu ©8tufw de Secedo &
una teureras.uru e Z0¢C,

8 hicieror otrus do8 Corgss sigiivndo €1 procedi.

mieépto descrito pers eate ejenplo, y 1lo8 producltos carboxime-
tilcelnlgsicos d@ 108 tres epsayos 86 mezcluron entre =i pare

‘

obterer uneg mezele commresta medis,
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Al soanlizar estn mezele Conpn&sty M1t ¢ conteper

.

11.9 % de ‘irsolublés, y un gradc @8 susiitccion de 0,8,

I - . . ' - !
Esto rvepresento o1 75 % del grado de spstiincion teoricanen-

"te obtenible.

EJOHNPT C <.

Te misme celulogs dosmenuzada 2u-leusds sr 08 antéa
riores ejemplos 1 y ¥, er ceptidad v 1560 gremos, ®& carpgd
¢én ol mismc bteambor oscilgnte de OL cm; de Aisme tro empleado
én el ejemplo 1; wobre la ueiriose agitada y durante up
pericdo de 1/2 Lovas se roclaron 1800 gre, de solucion de
sosa caisuica de 27 % de conoentracién; 21 movimien to o8-
cioa te del tambor ee continud durente ur periodo de £ 1/2
Loras, después Ge lo cual 86 rocieron 1086 gramos de. cloroe
«co tuto eddico de 94;5 % de concentracién: <1 movimiento

oscilant®, incluyepdo 1 tiémpo para la sdicion de la solucidp

de cloromcetmto socdico, 88 continno durerte otras dos horss,

‘

.en cuyo'momento se giindieron 459 grs, de bicarbonabo sodice

.

eén forma seca, subo vn pericdo final y continnado dé movie
mierto oscilerte de 2 hores; la duracior -totsl del proceso

fué ge v horaB: El producto & reacciop del tambor oscileme
te se seco a lu estufa a le températura de 6596;, y d10 como
resultédo an producto que, en €1 enaiieis, ere eéquivalepte

el del ejemplo 1;

J,08 procedimien tosg de los €jémplod 1.3, y €1 proce.
dimjerto continuo d@scrito posterioruente, opéren iguelmeépte
bien sobre calidedes mee finas de celulosa en copos molide,
sier do tipicos de 18 mismas lo® eiguientes nélisis gl ta-

miz;

- 14 -
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Temefio 46 mallss del teniz % netenido % Retenido
(temiz rormul &e EE".UU‘.) "BW-100" "BW.200"
100 11 0;5
150 16‘.5 5.6
200 13 12‘.5
326 : | 12;5 36
& traves de 326 47 45'.5
Total:‘aO 100

ge vers gue én los8 dos snteriores ané.llisis 8l tanlz
la mayoria d@ lu ceiulosa 68 de tal tamafio d6 particulas gque
8 mis fina de 100 malles, & esber:; 89 % y 99.56 %, réspeca
tivanmey te,

Procedimieérto continuo,

Lo8 antériores € jemplos 1.3 se refiefen a un tipo
d® procedimier.to por curgsd para le préct icu de este irnven to,
Sin émbargo, pers adopler €1 proceédimieénto u una fornu de opea.
racion continua, 1@ célulosws desméruzade d€1 twmafio de pa.rti-
cnles -40 mglles s6 alimerto & un trersportudor de tormillo,
gué, = 8u vez, descurga dentro del extremo de alimentacior
de ur tambor de resccion :rotativo, al'argado. va velocidud
de 1a rotacion, y €1 & 310 48 inclinacion del tambor y Bu
longitud, e¢r tsles como pars obtener un desplazumiértoc del
materiul celvlosico (& suber, tais :r su {orma reacciorazda
COmoO No réacCi:’ wia, ariicado a una centided dude del miswo)
de up extremo del tembor ul otro durw te w péricdo de &P 0w
Ximadunenté 3«5 hovus,

ple go 8@ pulveriza Bplucidn & soswu c usiica de con-

- 16 -
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cortracior e 50 W osponloadanen te desde vp Ccubezal rociador
cércgno a8 ls extremided de aliertucion del 'Gamboi‘. Luego
86 pulveriza solucicr d¢ ‘cido morocloroacético de corcentre-
6i0n sproximude ie £0 % sobre la mezcls de reaccion desde e}
eabe zel de plzlverizacisn 5 que esté_situa&o sproXintuiner 18
én el norto medio de la longitud del tembor &,

B o~ r;:a;;cto de carboximeflicelulofe 88 deccarga
luegn cortl s ente de lg extrepidad de deacarga abisrta 6
de, veYsw f. Este producto ¢s completererte adecuado pais
su uso’en esiado humedo, segun se descargs, J o ulgr 08 Cgdos
{tal como cunendo 86 trata-con soluciores)ha de preferirse 4
la formea deshidratada; 9ir embarpe, & fin do obterer estyg

ultime forme del nroducto, €] rroducto éin secgr puede lle.

varseé directaménte dosde g extremided de deacarga 6 8 un

' gparsto secedor seperado (qué po 8¢ ha represeptado) tel como

’

un horro e9cador o up Sectdor rélsampago,

fn producto reprevertgtivo (e'ecado relampago) del
procédimiénto continuo Ultimemer te descrito resulto tepsr ep
el snalisie un conterido medio de irsolubles de 5.5 % (bés&
seca), or mueetras tomadss 4e varios miles de Kgs‘. de produce
cion '. «»1 gredo de enstitucion resulto o8ciler desde 0'.6 hg-
cie prribe, lo cuml répresentc al weénos 50 % del obtérible
teoricamente, estardo cortrol ada ls proporcion de &l iuéntae-
cion de materiml de pertida y de resctivos de mod(; que €8the
vierasr sobre la base de up grado tedrico dé sustitucion ae

1.2,
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Loe purtos de invencién propie y nuéva quée 86 préa
gerntan peara que sear objeto dé estg rgtente de Ipvencién en
Espafia, por vIIVIL afios, son lo8 SiguiErtesa‘

19;- E1 procedimiento de hgecer carboximetilcelo.
losa, caructerizado por someter a uns accion de mézcla me G
nice una muse de celulose desmenuzade que tieneé un temnafio de
particulaes Cgpuz 4@ paser e través de ‘un tamiz de 40 mallss
y wlgdir @ dicha me?e doranté diche mezcla una Solucion acuo-
sp de &lcall canstico y uns Bolucidr &cuoea de eterificacion
de écido clorcacético o cloroscetats Bédicé‘.

29:- Un procédimiento segun se reivindica ep e1
punto 19, ocgracterizudo porqué lg céluloss desmeruzéde €3 ©n
Bu meyor perte mes fine del teamafio del tamiz de 100 melles,
y tiene unse densidaﬂ a granel de gl menos B1 gre, por deci.

’

metro ctbice.,

39‘,- Un procedimiento pegir se reivindica en el
punto 22, caracterizado porque la réaccicn se lieva a cabo
rociendo Solucioné® acuoses de sosam caustica y acido cloro-

seétice Sobre la msse de celulossm desméruzedsa ls cual €8 So0a

"metide e una accion de agitacidn oscilante,
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MALA FE7202UCCION
POR DEFECTO DEL ORIGINAL
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42, Un procedimiento segip se reivindica en el

‘punto 12, caracterizado porqué lef Soluciopes de sosa caus-

tice y dé acido cloroac€tico son, allme'noa, de cogcer tracion
gproximeda d¢ 50 % ep peso. |

59'.- Un procedimiento segir se reivipdica eg' cual -
quiére dé 108 purtos enteriores, caructérizade por mézclaer ls
celuiosa desgepunzade con acido cloromeético y sfludir carbonge
to 50dico en upa Centided estequiometrica pars néuntrelizar el
acido, despu€s de lo cual se rocia sobre la meSe una 8olucicn
acuose de gpse caustica.
69‘.- Un procédimiento aegu'n 8o re'ivindica en cusal~
gquieére de 108 puntos anteriores, cwracterizudo porque 8se sfla.

de bicarbonato 8ddico para néutrslizar 61 exceso de So9u Caud-

tica,.

’7‘-".- Un proceédimiento segin 88 reivirdica er cuale
quiere de¢ los puntos snteriores, cmracierizado porquée el clo-‘
rouce tato 80dico 88 prepara ip 8itu rociendo acide cloroges-
tico dilufdo Sobré la celulosm y la Sosa canstice o efigdifne
do carbonato sodico s5iido 86co & la celulofa ¥y rociando jula
go la Solucion de &cido clorosc€tico Bobr® la mezele o rocisn-
do priméro €l &cido cloroscético Sobre la celulosa y efladien-
do luego carbonato sodico solido seco_'.

Bsev.- Un procedimiento sogin se reivindica ep el
punto l¥, carvacterizado por lntroducir 1s célulosn deptro de
lg extremidad d6 glim€ntacion de un twmbor rotativo, rocier
Bolucion cem@ticae déentro @61 tumbor ep un punto adyacente g
dicha extremided de alimér tucion, rociar @1 scido clorosceti-

co dertro del tembor €p un punto mas alejmdo d¢ diche ulimene
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tacion y descerger continuanﬂnté carboximetilcelulosa de lg

extremidad opueste de dicho tumbor,

‘-".- Un procedimiente segin 8¢ reivirdice ep cuasls
quiere de los punto® snteriores, ceracterizado por contipuar
la wocion de mezcle darante un btiempo de 3 m & horas’.

10‘-’..- vn procedimierto de hacer carboximotilcelue
loga, én €séncia como s€ hg deacrito;

1193.- un procédimiento de febricur cerboximétilce-
lulosa;

Tal y como 86 hu descrito ern ls mémorie quée ente.
cegée represér tudo €n €1 dibujo yue se scompefia y con log fi-
nes quée 26 har espec:(ficado'.

Este liemorie consta de diecinuéve hojes escritas
poOr tna Sola cara‘.

madrid, 2 5 ABR 1949 '

P. &.

aburu

Alberto de Elz

Ch/. - 19 -
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