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por VBBTE# años

a nombro de WIAFDOTPE OHEMIOAtS OORPORATICF, entidad norte 

americana, establecida en 1 .609 Blddie ¿vena», Wyandotte, 

Michigan, astados Unidos de America, por;

"IÍÍT PROOEDIMlErrTO BE FABRICAR CaRBOJOMEHEGELULOSA".-

El presente invento se re fie re  a un procedimiento 

para l a  fabricación de ur ¿ter de ceia losa, denominado más 

popular y corrientemente "carboximetiioeiulosa**, A tal ótar  

de celu losa se ha hecho referencia desde ei punto de v is ta  

5 técnico, tanto ©n l a  b ib l io g ra f ía  anterior oomo en las  paten­

tes anteriores, oomo ácido g l íc ó ü c o  de celulosa o, en e l caso
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de so sal sodios soluble en agua, como glioolato sódico de 

celulosa. -1 glioolato sódico ae celulosa o earboxim®til- 

eei oíos® sódioo es un compuesto químico de importancia’ comer- 

oial y atilidad sobresalientes. Tiene machos campos de 

uso y de adaptación comercial, tales como su incorporación 

®n fangos para perforación, so aso como agentes espesante y 

dispersante en 1 a fabricación de cosme'ticos y pintoras, so 

aso como adición ®n alimentos, su incorporación en jabones 

y detergentes como acelerador de la  acción limpiadora, etc, 

For tentó ha existido una demanda creciente y nota­

ble de carboxim® t i l  celulosa. Debido al coste relativamente 

elevado y al proceso, relativamente prolongado, requerido 

hasta ahora en la  fabricación de este producto, no ha sido 

satisfecha tal demanda comercial, —1 objeto ^peral y la  

naturaleza de este invento son crear un procedimiento para 

la  fabricación de carboximetilcelulosa, o glioolato sódioo 

de celulosa, ®n ®1 cual ex tiempo de tratanieoto se reduce 

e sólo una fracción del requerido hasta ahora; en ei que la  

reacción dei procedimiento se hace muy eficaz porque la  can­

tidad de material no reaccionado presente en ei producto f i ­

nal es virtualmente igual a la  que se encuentra en el produc­

to de un procedimiento de maoeración ; en el que ei grado de 

sustitución del e'ter de celulosa da una proporción insólita­

mente alta dei grado teórico de sustitución; ©n ei cual se 

requiere un equipo relativamente barato y de funcionamiento 

económico; y finalmente, un procedimiento que se adapta fá­

cilmente al trabajo continao,

¿,08 procedimientos anteriormente desoritos pare la
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18 7952
fabricación de carboximetilceiul osa requerían 1»  mace rae ion 

dei material celulósico de partida en un reactivo líquido. 

Por ejemplo, en la  patente británica n» 128.116, se requiere 

que la  celulosa se» transformada primero en celulosa a la  

sosa y, entonces, despuás de eliminar o expulsar el exceso 

de sosa caustica, se eterificaba con ácido monocioroaoático 

o con eloroaoetato sódico. —n la  patente norteamericana

n* 2.121.722 la  celulosa en forma de lámina se macera ®n una 

solución de ci oroaoe tato sódico, la  solución en exceso se 

expulsa de i as laminas y estas se someten »  tratamiento con 

sosa cáustica, ian la  patente norteamericana n2 2,278,612 

se trata primero una lámina continua de linters de algodón 

en un baño de ácido doreacetico, ei ácido en exceso se ex­

pulsa de la  lámina, e'sta se hace pasar luego a trave's de un 

baño de sosa cáustica y la  1 anina así tratada se oorta ®n 

pe ó az 14 os finalmente y se deja enve^aoer durante varias ho­

ras a fin de efectuar la-reacción de ete r ifio  ación . &  to­

dos estos procedimientos de la  te'cnica anterior, se han nece. 

sitado prensa de mace ración, recipientes para ei proceso ds 

reacción y otro equipo relativamente costoBo. ñas duracio­

nes de i® reacción han sido todas insólitamente largas tales 

como, por ejemplo, de 28 horas como mínimo de tiempo de tra­

tamiento requerido por el procedimiento de la  patente britá­

nica n* 128.116 y 22 horas requeridas por ei procedimiento 

de la  patente norteamericana ns 2,121.722»

Incluso aunque anteriores contribuyentes a la  te'o- 

nioa han intentado emplear celulosa en verías foimas físicas, 

tales como la  forma de láminas de la  técnica anterior mencio-
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18 7952
nada arriba, la» láminas desnanazadas de celulosa o la  celu­

losa "granulada' de 1,6 a 12 mm. de tamaño de partículas de
*

la  patente norteamericana n 5 2.067.945 e inclusa la  celulosa 

en estado de borra" (véase pág. 1, columna i ,  líneas 56-41 

de la  patente norteamerican a n 5 2.067.946j, los obstáculos 

del alto coste de la  operación y del equipo y de las prolon­

gada duración de la  reacción no kan podido ser vencidos.

De acuerdo con el procedimiento que incorpora el 

principio dei invento, se obtiene una rápida y muy eficaz 

reacción de eterifi ¿ación . ~e elimine la  mecer ación de 

la  celulosa con reactivos líquidos, que implica el uso de 

un equipo y maquinaria costosos; así como la  necesidad de 

tratar cantidades reí ativecaen te grandes de reactivos líqu i­

dos en exceso. £1 procedimiento dei invento efectúa una 

reacción de eterificación a fondo y completa en un período 

de 5 «  6 horas, que viene « s e r  unas tres a ocho veces más 

rapida que la  obtenible haSta ahora. además, el grado de 

sustitución dei radical de ácido glicólico o de glicolato 

sódico en ei e'ter de celulosa es de un orden elevado. ¿sí, 

l a  reacción eficaz y a fondo no es sacrificada por la  rapidez, 

£1 procedimiento dei invento puede nevarse a cabo en un equi­

po relativamente barato y de peso ligero. I* finalmente, 

el procedimiento se adapta fácilmente a un trabajo continuo.

• bosquejado en pocas palabras, y i proce dlmien to dei 

invento supone , w xo todo, la  utilización de una celulosa 

molida y desmenuzada (denominada "copos de celulosa*1 ®n ei 

comercio) con un tamaño de partículas más fino que el tamiz 

de 40 mallas, es decir, capaz de pasar a trave's de un Umiz

4
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de 40 mallas, y un» densidad & grane* ue al menos 81 grs, 

por decímetro cubico. Sal celulosa molida, cor: los re&oti- 

voa líquidos -solución de soBa cáustica y solución de ácido 

cioroaeético ío eloroacetato de sodio)-, añadidos, se somete, 

a una «colón mecánica de mesóla lusta que esté terminada to­

da la  reacción química. -fetos reactivos líquidos se añaden 

con preferen ci a ®r »•' oc sión, pero el orden de Bu adición oa- 

r® ce. de importa-o i a, es decir, que la sosa cáustica puede 

añadirse ■'•rimero, seguida por el ácido, o viceversa. Durarte 

todas las fases de mezcla y de reacción dei proceso, la  celu­

losa desmenuzada y 1 os reactivos añadidos se agitar en una 

forma simple de agit ador meoánico tal como ur tambor oscilan­

te rotativo, que ooraur i catira acción de oscilación rotativa 

al material, o ara f  orna equivalen te ' de aparato mezclador da 

materiales sólidos, tal como una malaxadora o un mezclador 

de brazo en sigrae. La mezcla de la  celulosa y loa otros 

reactivos, asi como la  reacción de eterificaeión , pueden rea­

lizarse por completo dentro del recipiente mezclador como 

único equipo preciso.

Se ha comprobado que la  limitación del tamaño de 

partículas de la  ceiul osa mol ida capaz de operación satisfac­

toria en él procedimiento, está completamente bien definida. 

Guando lao e iu io saes  puestaen contacto con solución de álca­

l i  q» 3ático, existe tendencia a que las fibras o partículas 

de celulosa se hinchen e impidan la  penetración dei reactivo 

líquido de adición al interior de i a masa de celulosa, impi­

diendo así la  reacción ulterior. Bate estado existe parti­

cularmente eE ei caso de celulosa er forma de láminas e indas©
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©n ©1 caso d© "celulosa granulada" qu© ®s ana lamina da o©- 

laloaa d©sm©nazada y que, por consigui©nt©, puede considerar­

se' como un tamaño gruaso de partículas d© c©iulosa molida; 

es decir, mayor d©l tamaño d©l tamiz de 16 mallas. teólo­

gamente, wla  borra de celulosa1' que consiste ©n fibras no 

molidas ©o estado d© borra d© densidad a gran©! extremada­

mente ligera. (16 a 22 grs, por dm®) s© apelmazará o formará 

gramos cuando se humedezca con ©1 reactivo líquido y se some­

ta a una operación de mezcla.

ib procedimientos anteriores, ©i uso de cantidades 

en exceso d© reactivos líquidos, tales como sosa cáustica,ha 

sido, indudablemente, requerido por la  mencionada acción d© 

esponjamiento de los aglomerados de celulosa; al paso que, 

en el procedimiento del invento, las partículas individuales 

separadas de celulosa son de tamaño tal que sor capaces de 

ser hurnectabies y reacción «bies a fordo con tales líquidos 

reactivos a trave's de toda la  masa d© celulosa; de modo que 

sólo precisa usarse en este procedimiento 1» cantidad quí­

micamente equivalente de sosa cáustica, por ejemplo.

El inventor ha establecido así que la  escala del 

tamaño de partículas par» la  celulosa molida empleada en ©i 

procedimiento está limitada por ei tamaño máximo de partícu­

las del tamiz de 40 mallas. Esta limitación máxima d©l 

tamaño de partículas es crítica,

jinque ©i procedimiento d©l invento puede rea li­

zarse oon solución de el oroace tato sódico como reactivo pre­

viamente preparado, es preferible efectuar le  formación d© 

cloroficetato sódico in sita o dentro de la  masa de reaoción,
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lo cual a© realiza alternativamente (1) pulverizando acido 

el oro acético anuido sobre l a n z ó l a  de reacción de celulosa 

y saOM, (2) añadiendo carbonato sódico sólido seco (tal como 

"sosa calcinada ligera") a la  celulosa y rociando luego la  

mazóla con solución de ácido cloroaoe'tico o (2) invirtiendo 

este orden de adición y rociando primero con la  Solución de 

ácido cloro ace tico siguiendo con la  adición del carbonato 

sódico sólido seco.

J¡1 procedimiento dei invento posee tambie'n la, ven­

taja de utilizar concentraciones reiativamen te faertes.de so­

luciones de reactivos, eliminando con ©lio la  necesidad de 

manejar y extraer ei agua en exoeso. o® ha comprobado que, 

con preferencia, han de emplearse solución de sob& cáustica 

de concentración de aproximadamente 50 % y soluciones de 

cloroaoetioo d®, al menos, 50 % de concentración. t>as so­

luciones de ácido cioroacetico del orden de 80 % de concen­

tración operan perfectamente en este procedimiento.

jsi dibujo enejo es una ilustración diagramátiou dei 

procedimiento del invento en ©1 cual está adaptado al trabajo 

continuo. Los ejemplos siguientes servirán para ilustrar 

detalladamente l a  fora» precisa en la cual puede practicares 

ei procedimiento. 

gjmiPLO GOIPARAOJYO.

para ilustrar con m&s detalle ei grado de eficacia  

insólitamente alto dei presente procedimiento, se hizo cerbo- 

ximetilceiulosa sódica en l a  forma siguiente de acuerdo con 

el ejemplo 1 de la  patente norteamericana na E.iSi .703.

, v ic io s a  de madera en forma de láminas ipulpa al
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sulfito US4¡. ¿.egls «.soma flieached*') ©n cantidad d© 500 gra­

mos, se macero durante dos horas ©n una solución d© monoclo» 

roacet at o sódico hecha a partir de 1125 grs, d© acido mono- 

ci oroace'tico, 1000 grs. d© bicarbonato sódico y 2125 grs. da 

5 agua destilada,. ha concentración d© la  solución d© ácido

cloroacétioo era sSÍ d© aproximadamente 34 % ©n p©so, y la  

solución resultante d© cioroaoetato sódico calculada p&ra ser 

aproximadamente a© 37 %. Despue's d® maeeración la celulosa 

s© prensó, eliminando la  solución ©n exceso, hasta un peso 

10 d© 1375 grs, jjá lamina d© celulosa prensada se coloco lue­

go en un desmenuzador y se desintegró durante una hora. 9e 

añadió entonces solución de sosa cáustica (44 5&Fa0h), prepa­

rada mezclando 031 grs. de UaOH anhidro en 419 grs. de agua 

destilada, a l a  celulosa desmenuzada y la  mezcla se sometió 

15 á la  acción dei desmenuzador durarte un período continuado

de 20 horas, _ i producto resultarte se colocó ®n una esta­

fa  a 8020. durante hora y media, a fin de realizar un secado 

adecuado.

ñas citadas cantidades de ingredientes en gramos 

20 corresponden matemáticamente a 1 as cantidades dadas en partes

de peso ©n ei Ejemplo 1 de la  patente norteamericana n* 

2.131.733.

Al analizar ei producto de carboximetiloeiulosa 

sódica resultante de este procedimiento últimamente descrito, 

25 se comprobó i¿ue contenía 6.7 % (promedio de determinaciones

duplicadas) t>n p®so de insolubles (baS® seca) y un grado de 

sustitución de 0,2, ñete grado de sustitución fu©, así,

«0 aproximadamente del teórico grado de sustitución 1,0 ó

8
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5

wl mol de «gente alcohilsdor por unidad de glucosa de i a ce- 

Itlosa", del procedimiento de la  mencionada.patente .

tos últimos resultados analíticos anteriores se ob­

tuvieron de acuerdo con los siguientes procedimientos.

Contenido de insolnbies en agua 

___procedimiento analítico

pésense 5 gramos de earboximetilceiui osa, tal como 

se recibe, en un vaso de precipitar de 600 mi., añádanse ^ro  

10 ximad^i r; t,e 400 mi. de agua. «aliéntese hasta cerca de la

ebullición (60-96») mientras se «igita con un agitador eiéctri 

co hasta iiue la  earboximetil ce luí osa sódica esté compl® táñen­

te dispersada y todo ei material soluble este' e0 solución 

(usr aliJier. te son adecuadas dos ñoras de agitaoiór), enfríese, 

16 transfieras® aun matraz volumétrico de 600 mi., lavando el

vaso de precipitar con agua ¿esiJiada, complétese con agua 

destilada hasta la  marca, mezcles© a fondo y déjese reposar 

durante la  noche o hns's que el material insoluble haya sedi­

mentado al fot ¿e (¿i matraz y ei líquido que sobrenada esté 

20 claro. dáquerse cor pipeta 50 mi. de líquido claro y por­

garse der tro de un matraz de pesadas cubierto y tarado, 

pítese la  cubierta, evapórese ei agua al b&flo de va-ror, co­

loqúese en una estufa y seqúese a HOsG. hasta pes0 corstan- 

te, vuélvase a poner la  cubierta mientras está en la  estufa, 

£5 retírese, enfríese en un desecador y pésese.

% insolubles (base seca) e= (W -■ M - IOS) x 100
W x (100 >  - % HgO)

W =  peso de la  carboximetiiceiul osa sódica 6 

M = Gramos de humedad 

S = peso de material disuelto ®n 50 mi.

9 -
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^rado d© bus tita o ion 

procedimiento analítico.

pésense 2,-3. gramos a® carboxim©tiloeiui os»' sódica 

®n un matraz Eriemeyer de boca ancha de 260 mi-, añádanse 50 

cc. de solución de me tan ol y ácido nítrico (100 mi. HfOg 70 % 

por 1 litro  de metano! anhidro), ciérrese y agítese durante 

5 horas. Fíltrese a través de un crisol de vidrio filtran ­

te tarado (ac© calidad &. u otra de porosidad similar) e f i l t ro  

de Gooch con delgada capa de amianto- Tren sf le res© la  car- 

boximetilceiuiosa so'dica al f i l t ro  cuantitativamente y elimí­

nese ei ácido por aspiración» lávese con 200 mi» de meta- 

nol 70 % sin dejar que se seque el tampón filtrante. (El 

metano! puede colocarse en un embudo separador que está unido 

a un crisol con tapón de caucho perforado, cor cierre herméti­

co, y ©1 grifo puede ajustarse de modo que ©i metanol gotee
• 4

constantemente «  trave's del . f i lt ro ! .

Guando se ha añadido todo ®1 metanol, eiiminese el 

exceso por aspiración, añádanse 20 co» de metanol 70 $ y se­

qúese de nuevo por aspiración. Ensáyese este filtrado en 

cuanto a su neutralidad con indicador dé rojo d© metilo.

- i  es ácido, continuar lavando hasta que sea neutro, y elimí­

nese ei líquido de lavado por aspiración. cávese tres ve­

ces con metano! anhidro, elimines© el metanol por aspiración, 

se'que se en estufa a lOOec, enfríese en desecador.

Transfiérase cuantitativamente a un ErPem©y©r de 

500 co», humedézcase la  carboximetil ceiul osa sódica con 15 mi. 

de metanol 70 %  añádale© entonces 200 mi. de agua destilada 

y 50 mi. de solución standardizada de EaOH 0,5ü medida con

10
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exactitud desde ana bureta. '¡tápese y agitase durante 3 a, 

5 horas. Titúlese con HC1 0.5!f asando fenolftaieina. como

indicador.

(mi . gaOH x g) - (mi. HC1 x f ) — A 
pe e o de carboximetilcelul osa sódica “

— P-sléft-.A------— Grado de sustitución
1 - 0.068 4

»  J ü H P t  O i .

Une. celulosa de madera desmenuzada o molida, dispo­

nible en ei comercio bajo la denominaoioVi "BW-40 Solka ¿loo" 

con un tamaño de partículas de 40-300 mallas, y una densi- 

10 dad a granel de H5 grs.por dm® se cargó en un tambor oscilan

te rotativo de 52 cm. de diámetro, 30 eip, de longitud, y en 

cantidad de 1400 grs. un enclisis típico al taaiz de esta 

celuloso, desmenuzada o molida es como sigue;

Mal1as dei t ami z % Retenido
16 ¡Tamiz nozmal de Ka.UU .)

40 0.4

60 14.2

80 22.6
100 8.0

20 200 25.0

A través de 200 -29.8 % 29.8

Total. . . . . 100.0

Se verá que u  mayor parte (54.8 %) de la  anterior 

celulosa analizada es más fina dai tamaño de tamiz de 100 

25 mallas.

11
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Une vez que la  mencionada celulosa desmenuzada se 

cargó en ei tambor oscilante, se rocio luego en ®1 tambor do­

rante un período de 16 minutos y sobre la. celulosa seca solo- 

cióti de ácido monocioroacetieo de concentración 48,8 % ®n 

cantidad de 1770 grs . Esta cantidad de ácido monoci oroace- 

tioo corresponde a 1.07 moles por mol de unidad de glucosa 

de la  celulosa, J51 movimiento oscilante se continuó 

luego durante una hora, después de lo cual se añadieron du­

rante un período de 10 minutos 480 grs, de carbonato sódico 

anhidro (equivalente e stequ lome' tri cerner te al ácido eioroace'- 

tico presente/ ep forma de "sosa calcinada ligera". Esta
í

mezcla se continuó moviendo durante un período de 1 1/2 horas, 

ae roció sobre 1 a me zcl u agitada, durante un período de 56 

minutos, solución de sosa cáustica con una concentración de 

50 % en peso de EaOH y en cantidad de 1001 grs.

Se añadió bicarbonato sódico en cantidad de 510 grs., 

suficiente para neutralizar la  sosa cáustica en exceso, a la  

mezcla de reacción durante l hora y 34 minutos despue's de ter­

minada la  pulverización con la  sosa cáustica. La acción de 

oscilación dei tambor se continuó duren te un período adicio­

nal de 2 horas, iiespue's de secar e\ producto carboximetil- 

ceiuiósieo en una estufa, se obtuvieron 3050 grs. asto re­

presentó un rendimiento dei 65 % de producto carboxime til ce­

lulósico seco, referido al peso de ios materiales de partida 

totales (con inclusión dei agua) empleados en ei procedimiento, 

ha duración total de i proceso fue' de 7 horas y 26 minutos.

«1 analizar, e i producto de carboxime til ce luí osa re­

sultó contener 8.4 % en peso de material irsolubie y un grado

12
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a© sustitución de 0.72. ¿¡1 grado teórico de sustitución

Bado en U  cantidad total de ácido cioroace'tieo empleado eD el 

procedimiento por mol de unidad de glucosa ©ní a  celulosa, ®ra 

de 1.07. »sí el grado d© sustitución realmente obtenido fue 

de 67 % dei grado de sustitución teóricamente obtenible.

E J E M P L O  2.
i

13-60 ilgs. de la  misma celulosa desmenuzada emplea­

da eD ei ejemplo 1, y 4-60 Kgs. de sos® calcinada ligera se 

cargaron eD un tambor rotativo de un diámetro de l .20 m. y 

10 accionado a una velocidad de 16 r.p.m. Esta mezcla se hiz

oscilar durante un periodo de una hora. nu® go se rocio so­

lución de ácido monocloroace'tioo de 48.B.JS de concentración, 

en cantidad áe 17.3 Egs. y estequiome'tricamer te equivalente 

el carbonato sódico presente, dentro del tambor rotativo, du- 

15 rente un período de 2 5 minutos. Le mezcla eelul o s a-mono el o-

roacetato so'aico continuó recibiendo un movimiento osen ente 

durante una hora, despue's de lo oual se roció sobre la  mezcla 

de reacción sosa cáustica de concentración de 46.6 % y en 

cantidad de 6-4 Ilgs, ib . pulverización de l a sosa cáustica 

20 ocupó un período de 20 minutos. Una vez añadida la  sosa

cáustica, el movimiento oscilante ae continuó durarte media 

hora y la  oarbcxiue t i l  celulosa se descargó del tambor oscilas­

te . JS1 tiempo total del proceso fue' de 3 horas 15 minutos.

puego el producto se secó en la estufa de secado a 

25 una tempera-ur# <3® 30sC.

«e hicieron otras dos c&rgaS siguió telo procedi­

miento descrito para este ejemplo, y los productos oarboxime- 

tilcelulósicos de ios tres ensayos se mezclaron entr© sí para 

obtener una mezcla compuesta media.

-  13 -
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Al analizar ©ata mazóla compuesta resultó contener 

11.9 % 3® 'insolabl&s, y ar> grade- de sustitución de 0.8.

Seto representó «3 75 $ del grado de sustitución teóricamen- 

' te obtenible.

5 b j  :: n r i ó  o .

Xa misma celulosa desmenuzada ©ra- -seda *r ios ante* 

rioree ejemplos 1 y 2, en cantidad de 1260 granos, se cargó 

en ei mismo tambor oscilante de o£ cm. de díame tro empleado 

en ei ejemplo I .  «obre la  ct-ir. ¡osa agitada y durante un 

10 período de i ¡2 horas se rociaron 1800 grs. de solución de-

sosa cá stiua de 27 % de concentración. Si movimiento os- 

c ruarte del tambor se continuó durante un período de 2 i ¡Z 

horas, desp,ue/g de lo cual se rociaron 1026 gramos de cioro- 

6.ee tato sódico de 94,5 % de concentración. «1 movimiento 

15 oscilante, incluyendo ei tiempo para la  adición de la  solución

de ci oroacetato'sódico, se continuó durar te, otras dos horas,

■ en cuyo momento s© añadieron 459 grs. de bicarbonato sodio© 

en forma seca. hubo un período final y continuado de movi­

miento oscilarte de 2 horas; la  duración total del proceso
i

20 fue' de 7 horas. El producto de reacción del tambor oscilan­

te se secó a l a  estufa a l®  temperatura de 65fiG., y dló como 

resultado un producto que, en si análisis, era equivalente 

al de i e j emp 1 o 1,

Los procedimientos de ios ejemplos 3-3, y ei proce- 

25 dimiento continuo descrito posteriormente, operan igualmente

bien sobre calidades más fina» de celulosa en copos molida, 

siendo típicos de las mismas los siguientes análisis al ta­

miz ;
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5

10

15

20

25

5  CENTIMOS

Tamaño de mallas dej' t miz 

(tamiz normal de JEE.UU.)

100

150

200

325

4 través de 325

18 7952
J6 u© ten id o 

"BW-100 w

% Esten ido 

"BW-200"

l l 0.5

16.5 5.5

13 12.5

12.5 36

47 45.5

otal. .100 100

S© verá que ©n los dos an te ri o re s análisis al tamiz 

l a  mayoría de la  oe luios a es de tal tamaño de partículas que 

es más fina  de 100 mallas, a saber; 89 % y 99.6 %  respec- 

tivaíaen te .

procedimier, t o cqdtinao.

Los anteriores ejemplos 1-3 se refieren a un tipo 

de procedimiento por cargas para la  práctica de este invento. 

Sin embargo, par» adoptar ©i procedimiento a una forma de ope 

ración continua, la  celulosa desmenuzada d©l tamaño de partí­

culas -40 mallas se alimentó a un transportador de tornillo, 

que, a su vez, descarga dentro del extremo de alimentación 

de un tambor de reacción rotativo, alargado. na velocidad 

de la  rotación, y si m g-1 o de inclinación del tambor y su 

longitud, sor- tales como para obtener un desplazamiento dei 

material celulósico ía saber, t arito t-r- su forma reaccionada 

como no rSaoci-. ai a, aplicado a una can ti dad dada del mismo) 

át út, extremo dei tambor al otro durante ur período de apro­

ximadamente 3-5 horas.

ruego se pulveriza Solución de so¡?a caustica de con

-  15 -



}

5

i O

15

£0

25

187952
eentración de 50 >a ¡adamen te desde un e^be z«.l rociador

i

cercano a l a  extremidad de .aiimír t^ción dei tambor. luego 

e© pulveriza solución de uiao mor ocl oroaoetico de concentra­

ción aproximada de CO % sobre la mezcla de reacción desde el 

cab; zt\ de pulverización 5 que está situado aproxima a £m*r te 

en el ponto medio de i a longitud del tambor 5.

i;i - ruduoto de earboximetil celulosa, se descarga 

luego c> t a  ente d© 1 a extremidad de descarga abierta 6 

de i ia y.; '3' Z, fíate producto es completamente adecuado nata 

su uso ©n estado húmedo, según se desoarga, i <*r algunos casos 

(tal como cuando se trata con soluciones)ha de preferirse a 

l a  forma deshidratada. Sin embargo, a fin de obtener esta 

última forma dei producto, el producto sin secar puede H e.  

varse directamente desde i a extremidad de descarga 6 a un 

aparato secador separado (que no se ha representado) tal como 

un horro secador o un secador relámpago.

ün producto representativo (secado relámpago) del 

procedimiento continuo últimamente descrito resultó tener en 

el análisis un contenido medio de ir solubles de 5.5 % (basa 

seca), ®r muestras tomadas de varios miles de Kgs. de produc­

ción. —1 grado de sustitución resultó oscilar desde 0,6 ha­

cia arriba, lo oual representó al menos 50 % del obtenible 

teóricamente, estar-do controlada la  proporción de alimenta,, 

oión de material de partida y de reactivos de modo que estu­

vieran sobre la  base de un grado teórico de sustitución de 

1 .2.
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■ . g o t a

loe pantos de invención propia y nueva que se pre­

sentan para que sean objeto de esta Patente de invención ®n 

España, por wSlFPS años, son los siguiente-#!

5 I® .- Si procedimiento de hacer oarboxim© t i l  ce la-

losa, cara eterizad© por someter, a una acción de mezcla meeá- 

nioa ana m»sa de celulosa desmenuzada que ti©n® un tamaño de 

partículas capaz de pasar a través de 'un tamiz de 40 mallas 

y añadir a dicha masa durante dicha mezcla una Solución acuo- 

10 sa de álcali cáustico y una solución acuosa de etarificación

de ácido cioroacético o cioroacetato sódico,

29.- Uq procedimiento según se reivindica en ei 

punto 19, oaracterizado porque la  celulosa desmenuzada es Sn 

bu mayor parte más fina dei tamaño dei tamiz de 100 mallas,

16 y tiene una densidad a granel de ai menos 81 gra. por decí­

metro eúbico»

3Q.- Tin procedimiento según se reivindica en ®i 

punto 29, oaracterizado porque la  reacción se lleva a cabo 

rociando Soluciones acuosas de sosa cáustica y ácido cloro- 

20 acético sobre la  masa de celulosa desmenuzada la  cual es so­

metida a ana acción de agitación oscilante.

17
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4s,- Un procedimiento según se reivindica en el 

punto 12, caracterizado porque 1 as soluciones de sosa cáus­

tica y de ácido eloroace'tioo son, al menos, de concentración 

aproximada de 50 ©n peso.

5 52,- Un procedimiento segur. se reivindica en cual­

quiera de ios puntos anteriores, caracterizado por mezclar la  

celulosa desmenuzada con ácido oloroao^tieo y añadir carbona­

to sódico en una cantidad es tequióme trica para neutralizar « l  

ácido, despue's de lo cual se rocía sobre la  masa una Solución 

10 acuosa de sosa cáustica.

62,- ün procedimiento según se reivindica, en cual­

quiera de los puntos anteriores, caracterizado porque se aña­

de bicarbonato sódico para neutralizar ei exceso de sosa ceme- 

tica .

15 72 .- Un procedimiento según se reivindica ©n cu«al-

quiera de los puntos anteriores, caracterizado porque el clo- 

roaoetato sódico se prepar» in sjtu rociando ácido el oroacá- 

tioo diluido sobre la  celulosa y la  sos» cáustica o añadien­

do carbonato sódico sólido seco a l a  celulosa y rociando luS- 

20 go la  solución de ácido eloroace'tioo sobre la  mezcla o roeian-

do primero ei ácido eloroace'tioo Sobre la  celulosa y añadien­

do luego carbonato sódico sólido seco,

82.- Un procedimiento según se reivindica en el 

punto 12, caracterizado por introducir la  celulosa dentro de 

25 la  extremidad de alimentación de un tanbor rotativo, rociar

solución cáustioa dentro del tambor ep un punto adyacente a 

dicha extremidad de alimentación, rociar ei ácido cioroaoeti- 

co dentro dei tambor ©n un punto más alejado de dieh» alimen-

187952
MALA FEf kODUCCiON 

POR DEFECTO DEL ORIGINAL
■ « ■'» un '■mmiwiiiwii" ■■ " 1 1 "ll—
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187952
taoión y desoargar eontinuapente carboximetilcelulosa de 1& 

extremidad opuesta de dicho tambor.

9a.- Un procedimiento según se reivindica en cual­

quier» de los puntos anteriores, caracterizado por continuar

5 la  acción de mezcla durante un tiempo de 3 a 6 horas.

10s.- un procedimiento de hacer carboxime tilcelu­

los», en esencia como se ha descrito.

l i s . -  un procedimiento de fabricar cfsrboxime til ce­

lulosa.

10 Tal y como se ha descrito en la  memoria que en te­

es-de representado «n el dibujo que se acompaña y con los f i ­

nes que se herí especificado.

Beta Memoria consta de diecinueve ho^as escritas 

por una sola cara.
15 madrid, 2 5 ABR. 1949

t
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