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MEMORIA DESCRIPTIVA.

' SOBERE: ‘ |
"PERFECCIONAMIENTOS EN LA OBTENCION DE HILOS DE
"ACETATO DE CELULOSA". “

-

SOLICITANTES: COURTAULDS, ILTD., residentes en :
16, St. Martin's-le-Grand, LONDRES,

Inglaterre.

Este invento se refiere a la produccién de hilos
de acstato de celulosa por el procedimiento de filatura en
himedo.

En la Memorie de la Solicitud también pendiente
Se nt 190,269/49, se describe un procedimiento para la produc-
0idn de hilos de esteres y éteres de celulosa, especialmente
acetato de celulosa, por expulsidn de una solucidn del ester
o éter de celulosas, a través de una boguilla, al interior de
un bafio acuoso coaguiante gue contiene acetetc potésico y,

10. con preferencia, contiene también decido acético libre, pre-
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entre 50 y 250 gramos

ferentemente en cantidad co@ﬁféﬁéida
de dcido acético por litro de bafio. Ias soluciones de ace-
tato de celulosa empleadas en este procedimiento son, con
preferencia, las soluciones acuosas de dcido acético obte-
nidas por el procesc de acetilaciodn normal, dqepués de he~
berse realizado el reposado y la neutraligacidn del catali-
zador dcido.

Cuando el método descrito en la Wemoria de la
Solicitud nf 190,269/49 mencionada se aplica continuamente
en condicioﬁes estéticas, empleando una solucidn de acetato
de celulosa en &cido acético acucso, junto con, inicialmente,
un bafic de coagulascidn de acetato potasico, o bien de amceta-
to potédsico-écido acético, la concentracidu de dcido acéti-
co en el bafio eumenta, y disminuye en cambio la de acetato
potésico. ksf, pues, es conveniente.rectificar el baifio du-
rente el funcionamiento continuo, eliminando de aquél el
exceso de dcido acético y regulendo al mismo tiempo la con-
centracidn de acetato potésico en dicho bafio. Por ragones
econémicas es también conveniente el poder llever a cabo la
recuperacidon del dcido acédtico de este modo eliminsdo, para
usarlo ulteriorments,

Es conocido el recuperar el acido acético, de sus
soluciones acuosas, por destilacidn fraccionada, o por des-
tilacidn azeotrdpica, o por destilacidén extractiva. Dado que
los puntos de ebullicidn del agus y del dcido acético (1008¢C,
y 1182C. respectivamente) estdn muy préximos entre sf, un
proceéimiento de destilacidn fraccionada comercialmente préc-
tico, requiere una columna destilatoria compleja y un gran
gasto de energfa térmica, de modo que, en genersl, estos pro-

cedimientos no son adecuados para recuperar el acido acético
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en métodos comerciales.

La destilacidn azeotrdpica, empleando un lfgquido
azeotrdpico tal como el acetato de etilo o el acetato de
amilo, se ha utilizedo comercialmente pare recuperar gcido
acético glacial ds soluciones acuosas de dcido acético, ta-
les como las obtenidas, por ejemplo, em la fabricacidn del
acetato de celulosa. Sin embargo, la presencia de acetato
potésico en la solucidn de &cido acético, se ha camprobado
que da origen a dificultades, especialmente las siguientes:

I) -~ El agus no puede eliminarse por extraccién y
desecho dei'refinado, ya que éste contiene acetato potdsico,
de valor. as{ pues, 8¢ hace preciso vaporizar todo el agua,
y ésto supone un elevado gasto de calor por unidad de peso
de agus geparadas

II) - En el caso de extraccidn del 1fquido del
bafio de filatura, el acetato potdsico reduce el coeficiente
de separaciﬁn, de modo que en lugar de obtener la extraccidn
o apurado completo del 1fquido con dos partes de acetato de
etilo por cades parte de l1fquido dscuoso de alimentacidn, se
precisan alrsdesdor de seis partes;

III) - La presencia des acetato potésico en el 1f-
quido del bafio de filatura, aumenta la volatilidad relativa
del agua con respecto al &cido scético, de modo que la des-
tilacidn proporciona un dcido mds débil que el que se obten-
drfa si la sal fuera "neutra"™ o no se hallara presente. Mien-
tras que en ausgencia de la sal se obtendrfa un destilado con
dcido acético al 20%, la evaporacidn del bafio de filaturas da
por resultado un destilado con dcido acético del 10 al 12%.

Se ha propuesto tambidn separar el dcido de sus so-

luciones acuosas por un método de destilacidn extractive,por
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ejemplo en la Memoria de la Patente-Norteamericana 2,350,256.

Se sabe también, ver por ejemplo las lMemorias de
les Patentes Alemanas n® 292,959, 391, 300 y 415,072 y de la
Patente Inglesa né¢ 281,827, que las soluciones acuosas de
dcido acético pueéen concentrarse formando un compuesto do-
ble, insoluble, de acetato potdsico y decido mcético, sepa-
rando este compuesto doble y destilando luego del mismo el
dcido acético.

El objeto de este invento es proporcionsr un pro-
cedimiento econdmico pare conservar los productos quimicos
empleados, manteniendo & la vez précticaments constentes las
condiciones de filatura, al aplicar el método descrito en
la Memorie de la Solicitud n® 190,269/49, utilizando como
solucidn de filatura una solucidn de acetato de celulosa en
dcido mecético acuoso.

De acuerdo con este invento, en un procsdimiento
para lgbbtencidn de hilos de acetato de cselulosa, expulsando
una solucién de acetato ds celulosa en dcido acético acuoso
al interior de un bafio coagulante acuoso que contiene, & la
vez, acetato potédsico y Bcido acédtico, el exceso de dcido
acético -procedente de la solucidn de filatura- que se acu-
muls en el bafio, se recupera retirando parte del bafio coa-
gulante, precipitando del bafio asi extrafdc un compuesto do-
ble de dcido acédtico y meetato potésico (GHBGOOH~GH300GK), Vg
calentando luego el compuesto doble para disociarlo practi-
camente en dcido acético y acetato potdsico.

Antss de precipitar el compuesto doble, es muy
conveniente que el contenido de acetato potésico del bafio
sea suficiente para garantizar que, prdacticamente, se elimi-

nerd en forma de compuesto doble todo el &cido acético del
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bafio extraido y, pera este objé o, puede graduarse el con-
tenido de acetato potésico, por ejsmplo afiadisndo acetato
potdsico sdlido y calentando para dar lugar a la disolucidn
de la sal afiadida.

105. En una forma preferidea de este invento, se recu-~
pera el exceso de acido acético ~-procedentes de la solucidn
de filatura- que se acumula en el bafio y, simultansements
se mantiene prdcticamente constante la conecentracidn del
acetato potésico en el bafio coagulante, por el sigulents

110, ciclo de operaciones.

(a) ~ se retira parte del coagulante, bien inter-
mitentemente o bisn &s nodo continuo;
(v) 2,508 el 1fquido del bafio asf retirado, se
mezcla acefﬁtég%ifgsico sélido suficiente para saturar la
115. soluecidn v, ademés, para proporcionar una cantidad de la
sal -no disuelta- que sea practicamente el equivalente mo-
lecular de la cantidad de doido acético, presents en el bafio;
(¢) - se calienta 1la mezclé_asf obtenida, para
llevar a cabo la disolucidén del acetato potdsieco sdlido;
120. (8) - se enfria la solucidén obtenida, econ objeto
de precipitar compuesto doble, bruto, de dcido acético-ace
tato potdsico, eliminando asi, prédcticamente, todo el dcido
acético de la solueidn;
(s) - la sal doble bruta, se separa del liguido
125. madre;
(f) - se calienta la sal doble, para desplazar el
dcido mcético, que de este modo se recupera para nUevo UsO,
y econ objeto de que quede un residuo gue contiens acetato
potésico o estd constitufdo por este cuerpo;

130. (g) - el 1fquido madre de {e) se divide en dos par-
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tes (I) vy (II); una de las cuales bontiéne acetato potdsi-
co en eantidad icual a la que se hallabe presente en sl
baflc coagulante extrafdo;

{h) - la perte I, despuds de rezular su concentra-

135. cidn, se devuelve al bafio coagulante, para conservar su con-
centracidn de acetato potasico; ¥y

(i} ~ la parte II se¢ evapora, paTa Obtener una nue-
Va cantided de acstab o potdsico sdlido qus, junto con el re-
siduo de (f) queds disponible para su adicidn al bafio ex-

140, trafdo, en lz stapa (b) dsl procedimiento.

En una foxma preferida do este invento, el proce-
so cfelico se realize en una serie de operacionss qus com-
prende las etapas (u) & (i)q%ascritas en ¢l parrafo ante-
rior, empleandc los recipientes que funcicnen alternativa-

145. mente como mezeclador en el que se lleve a caho la etapa (b)J

| ¥ como evaporador en el que se desarrolla la sveporacidn

de la sezunde parte del 1fquido medre, deserita en la eta-
pa (g). El acetato potésico fundido que se forma en la ota-
pa de descompdsicidn (f), se introduce también sn el reci-

i5C. plente que entoncss funciona como evaporador, ds modo que,
dado que éste contiene ya el mcetato potésico de la etapa
(). en el recipiente que en sl ciclo inmediato ha de fun-
cionar como mezclador se encuentra ya el mcetato potdsico
necesario para la ctapa (b) de dicho ciclo immediato sigulente.

155. In une Torma de oste invento, durante la etapa (c)
de calefaccldn se evapora parte del agua que se halla pre- '
schte, de modo que la solueidn se concentra entss de ia
ctapa (d) de enfriamicnto.

Empleando condiciones determinadas des filatura, o8

150. posible eliminsr las etapas (b} v (c) entes descrites y pro-
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ceder extrayendo parte del bafio cggéulante, continua ©
ingermitentemente, y enfridandolo directamente para preci-
pitar el compuesto doble de dcido acético y acetato pota-
sico. Normalmente, esta modificacidn sdlo es posible cuando
la cantided de Acido acético del bafic de filatura es peque-
e, corrientemente no superior a 50 gramos por litro, ¥ la
cantidad de acetato potdsico retirada de la solucidn, el
enfriar, es suficiente para eliminar, prdcticamente, todo
el dcido acético de la solucidn. En general, se prefiere
incluir las etapas (b) y (c¢c) en el proceso, a fin de evi-
tar la necesidad de aparatos refrigeradores.

El dcido acético del compuesto doble dcido acetico-
acetato‘potéaico, buede recuperarse en la etapa de svapora-
c¢idn (f), calentando loé cristales a la presidn atmosférica
vy separando por destilacidn el dcido acético junto con el
agua asociads con aunIIOs; la temperatura,durante esta des-
tilacidn, varfa desde slrededor de 120¢C., a la que los cris-
tales funden, hasta 297¢C., punto de fusidn del acetato po-
tdsico y, durente todo el proceso de destilacidn, el mate-
ridl calentado se encuentra en forma l{quida. Sin embargo,
no es neceaario completar la descomposicidn del compusesto
doble y recuperar as{ todo el gcido aprovechsble; solo pue-
de racuperarse una gran parte del miémo, ¥y luego se efiade
al bafio coagulante extrafdo el materizl fundido residual,
congtitufdo principalmente por acetato potdsico, para rea-
lizar la etapa (b) del ciclo, Por este procedimiento, la
temperatura de destilacidn puede regularse entre los 1fmi-
tes mds econdmicos y practicos, por ejemplo de 1208C. a
2002C. ‘

En otro método ds llevar a cabo la etapa = de



195.

200,

205.

210.

215.

220.

evaporacidn (f), el doble compuesto de &cido acético-acetato
potésicc puede descomponerse dirsectamente en sus dos compues-
tos constituyentes, calentando el compuesto doble en una va-
sija cerrada, a una temperatura, por ejemplo, de 2008 a 250%
e inyectando luego el compuesto calentado en una camara que’
contenga aire a presifn reducida y provista de un condensa-
dor. En estas condicliones, el compuesto doble se descomponse,
en la practica instantdneamente, en la cdmara con vac{o par-
ciml, los vapores de &cido acético y del agua residual pene-
tran en el condensador, y el acetato potésico sdlido se reu-
ne o acumula en la cémara en vacfo parcial; La descomposi-
cidn de la sal doble calentada, puede realizarse también
disponiendo rodillos calentados en el interior de la camara
sometida a vacfo parcial, haciendo pasar los cristales fun-
didos por encima ds los rodillos y luego quitando de los
rodillos, por rascado, la capa adhsrida de acetato potasico.

Este invento se aclara por el ejemplo siguiente
en el que se hace referencia al dibujo adjunto, que repre-
sentsa un esquema de circulacidn del proceso. Las partes y
porcentajes, son en péso.
EJEMPLO -

Se expulsé al interior de un bafio coagulante que

contenfa 15% de dcido acdtico, 40% de acetato potasico y

45% de agua, y se hallaba a la temperatura de 308C., una

» L] :
_ golucidn de acetato de celulosa en écido acético acuoso,

preparada como se describe en el Ejemplo 1 de la Memoria de
lg Solicitud pendisnte n? 190,209,/49. El bafio coagulante se
rsctiricd, durante la riiatura, por un procesc constitufdo

por el ciclo siguiente, representado en el dibujo con 1fneas

continuas:
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(I) - Se extrajeron 742 pg@pes dei Bauo coagulante

Yy se pasaron a un mezclador (4); este baflo extrafdo, conte-
nfa 111 partes de dcido acético, 297 partes de acetato potd-
sico y 334 partes de agua. El mezclador (4) contenfa ya 400
partes de acetato potdsico, 7 partes de dcido acético y 23
partes de agua, Procedentes del ciclo anterior, descrito en
la etapa (VIII) mds adelantes.

(II) - La mezcla que se encontraba en el mezclador

(4) se calent$ a 902C. para disolver el acetato potdsico.

(III) - La solucidn caliente a 902 . que contenfa
118 pertes de écido medtico, 697 partes de acetato potdsico
y 357 partes de agua, se pas$ del mezclador (4) a un crista-

lizador en el que se enfrid a 252C. y se separd ium compuesto

doble, bruto y eristalino de dcido acético-acetato potdsico.

(IV) - La mezcla dsl cristalizador, se pasd a una
centr{fuga para separar los cristales y el 1fquido madre;
la centrifugecidn proporciond 812 partes de filtrado, cons-
titufdo por 13 partes de dcido acético, 482 partes de aceta;
to potdsico y 317 partes de agua, y 360 partes de cristales
himedos, ouya composicidn era, 105 partes de acido acético,
215 partes de acetato potdsico y 40 partes de agua.

(V) - E1 1fquido madre se dividid en las partes (I)
y (II). Bl peso de la parte (I) separada (495 partes), con-
tenfa 297 partes de acetato potdsico, es decir, la misma can-
tidad que se hallaba presente en el 1fquido coagulante extraf-
do (ver etapa }I)), Junto con 9 partes de dcide acdtico y 189
partes de agua. La parte (I) se hizo pasar al interior de un
depdsito de dilucidn, en el que s3 afiadieron 107 partes de
dcido al 2%, obtsnido de la parte (II), en la etapa (VI),co-

moe se desofibe a continuacidn, juntd'con 105 partss de'agua.
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Bsta mezcla se hizo retornar luego &l bafio coagulante.

(VI) - La pafte (II) del 1fquido madrs, constituf-
da por 317 partes, se introdujo en un mezclador (B) y se ca-
lentd. Por destilacidn se desprendieron 107 pertes de un
dcido acético acuoso débil, que contenfa 2 partss de acido
por 105 partes de agua, y se utilizaron en la etapa (V) que-
dando en sl mezeclador (B) un residuo (210 partes) constituf-
do ror 2 pertes Az dcido acdtico, 185 partes de acetato po-
tdsico Y 23 partss de agua.

(VII) - Los cristales separados (350 partes) de
la etapa (IV),'constitufdos principaimente por sl compuesto
complejo dcido acético-acetato potésico, se hicieron pasar
al interior de una vasija de descomposicidn, calentada & ro-
ximadamentes a %208C., en la que el compuesto complejo se
descompuso en sus.eomponentes. De los vapores que salfan de
la vasije, se condensd una solucidn acuosa de dcido acdtico;
el condensado esteha constitufdo por 100 partes de dcido
ecético Y 40 partes de mgua, ¥y 8e introdujo en ung vasija
de almacenauniento para concentrarlo y utilizsrlo en la pre-
paracidn de la solucidn de filatura del acetato de celulosa.

(VIII} - El residuo fundido (220 partss) de la
vasija de descomposicidn, consistents en 215 partes de ace-
tato potdsico y 5 partes de dcide amcético, se introdujo en
el mezclador (B) parsiunirse al residuo de la etapa (VI) a
fin de obtener una mezcla conteniendo 400 partcs de aeetabo
potésico, dispuesta pera la stapa (I) del ciclo siguiente.

Pare el cicle inmedlato, se introdujeron en el
mezclador (B) 742 partes del bafio cosgulents ¥y se repitié
el proceso smtes descrito, con la sola excepcidn de que sa

intercambiaron los mozcladores (A) ¥ (B)e Bl disgrams de
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circulacidn para este ciclo inmediato, se representa en
1fneas de trazos en sl dibujo.
- NOoOT A -

Descrita suficientanante la naturaleza del lnvento,
adi como la manera de realizarlo en la prdctica, debe hacer-
se constar que las disposiciones anteriormente indicadas son
susccptibles de modificaciones de detalle, en cuanto no al-
tsren su principio fundemental. También se hace constar que
el invento corresponde & una patente presentada sn Inglate-
rra con fecha 3 de Noviembre de 1549, bajo el N2 28,163,
acogidndose, por lo tanto, a los beneficios que conceden
los Convsniogs Internaci onales en vigor, siendo lo gus cons-
tituyve la esencia del referid invento y por 1o que se soli-
cita Patente ds Inveneidn, por 20 afios en EBspaiia: "PERESCCIO-
NAMIENTOS Z¥ LA OBTZNCION DE HILOS D3 ACETATO DE CELULOSAM;
caracterizandoss por lo siguiente: ‘ ”

1% - Perfeccionamientos en la obtencidn de hilos
de acetato-de cslulosa, caracterizados por un procedimiento
para la produccidn de los mismos oxpulszando una solucidn de
acetato de celulosa en dcido acdtico,acuoso, al interior de
un bailo coagulante gecuoso que conticne, a la vez, acetato
potdsico y dcido acdtico, en el que sl sxceso ds acido amcé-
tico, procedente de la solucidn de filatura, que se acumula
en el bafio, se recupera extrayendo parte del bhaiio, bien con-
tinuamente o bien Ge modo intermitents, precipitando del ba-
fo as{ sxtrafdo un compuesto doble de dcido acético y aceta-
to potdsico (GHBGOOH-GEBGOGK}, y calentando a continuacidn
el compuesto doble para disociarlo practicamente en dcido
acético y acetato potdsico.

2® - Perfeccionamientos, segin lo esvecificadc en
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le reivindicacidn primera, caracterizados por afiadirse ace-
tato potdsico sdlido al bafio extrafdo, en cantidad suficien~
te para saturar la solueién Y, ademéa, para proporcionar una
centidad no disuelta que es, practicamente, el equivalente
molecular del &cido acético presente en el bafio extrafdo;
la mezola as{ obtenide se calienta para realizer la disolu- -
ci1én del acetato potdésico s4lido, y la solucidn que as{ se
obtlene se enrria para precipitar el compuesto doble &cido
acético-acetat o potdsico.

3¢ - Perfeccionamientos en la obtencidn de hilos
de acetat o de celulosa, caracterizados por un procedimiento
para la produccidn de los mismos expulsando una solucidn de
acetato de celulosa en écido acético acuogo, al interior de
un bafio coagulante acuoso -que contiene acetato potasico y
édcido acético, y en el que se recupera el acido aeético en
exceso, procedente de la solueidn de filatura, que se acu-
mula en el bafio y, simultédneamente la concentracidn de aceé
tato potdsico del bafio se mantiene préoticamente constante
por un ciclo que comprende las etapas sigulentes: ‘

(a) extraccidn de parte del bafio comgulante;

(b) mezola de mcetato potésico suficiente, com el
bafio as{ extrafdo, para saturar la solucién y, ademés, para
proporcionar una cantidad, no disuelta, de la sal, que es
prdcticamente el eguivalente molecular de la cantidad de
doldo acdtico que se halle presente em sl bafio;

(¢) calefaccidn de la mezela as{ obtenida, para lle-
var & cabo la disolucidn del acetato potdsico sdlido;

(d) enfriamiento de la solucidn obtenida, para pre-
cipitar compuesto doble, bruto, dcido acdtico-acetato pota-

sico y eliminar asf{ prdcticamente todo el dcido acético de
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la solucidn; x\: , ‘
(e) separacidn de la sal doble, bruta, del 1fquido

medre; 4

(f) ocealefaccién de la sal doble peradesprender
écido acético, que de este modo se recupera para nuevo em-
pleo, y pars dejar un residuo que contiene acetato potdsico
o estd constitufdo por éste;

(g) divisién del 1fquido madre en dos partes (I y
IT); la parte (1) contiene la misma cantidad de acetato po;
tdsico que eontenfa el bafio coagulante extrafdo;

(h) regulacidn de la concentraci5n de la parte (I)
y retorno de ésta al bafic coagulante, y

| (i) evaporaeidn de 1la parte (II) para obtener una
nueve ocantidad de acetato potdsico sélido que, junto com el ;
residuo de (f) queda disponible para afiadir al bafio extrafdo,
sn la etapa (b) del proceso.
48 - Perrepcionamientos, seéﬁn lo especificado

en la‘reivihdicacién 7%e, caracterizados por usarse dos reci;
pientes que funecionman alternativamente como mezelador ene )
que se lleva a cabo la etapa (b}, y como evaporador en el
qus se realiza la evaporacidén de la parte (II) del 1f§uido
madre (etapa g), y el acetato potdsico fundido que ge forma
en la etgpa (r) de descomposicidn se introduce en la vaslija
que en aquel momento funciona como evaporador, de tal modo
que, dado que éste contiene entonces el acetato potdsico pro;
cedente de la etapa (g), el recipiente que ha de funcionmar
como mexclador en el ciclo inmediato, se encuentra ya presen-
te el acetato potdsico mecesario para la etapa (b) del ciclo

siguiente.

5¢ - Perfeccionamientos, segﬁn lo especificado en
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cualéuiera de las reivindicaciones ggééf{orés, caracteriza-
dos poréue'el compuesto doble se disocia calentando a pre- '
sidén atmosfdrice de tal modo gue se destila el dcido acéti-
co junto con cualquier cantidad de agua asociada con los
cristales. »

6¢ - Perfeccionamientos, seglin lo especificado en
1la reivindiéacién 12, caractsrizados por aplicarss préctica—
mente tal como se ha descrito en el Ejemplo anterior.

7¢ - Perfeccionamientos en la obtencidn de hilos
de acetato &e celulosa; tal y como queda substancisglmente
descrito en la presenta Memoria y renresentado en el dibujo
que se gpcompeafia.

Esta Memoria consta de catorce hojas escrites a

méquina por una sola de sus caras.

Madrid, 2 de Novienmb de 1950.
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