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Le presente patente_de introduccién se refiere
& un procedimiento para la obtenscién de celulosa para la pro-
duscidn especialmente de sede artificial.

Bs sabido que la celulosa, especialmente la ce:
lulosa llamada noble adeguade paras le produccidn de seda arti-
ficilel se obtiene sometiendo el material de partids primer&men:
te & un tratamiento, con deido diluido, con preferencia a tem-
perature y presidn elevada, e hirviendo despu€s dicho material
para convertirlo en celulosa, con preferencia después de un law
vado intermedio. En el tratamiento dscido precedente se elimina
del material de partida por disolucién la porcidn importante
de las pentosanas en forme de pentosas y por ello se eleva c¢o-
rrespondientemente el contenido del material de partida en ce-
luolosa pura. También por este medio se logre obtener celulosa
con un contenido de celulosa alfe de 944 y mds. Las disolucio-
nes gonteniendo pentosas obtenides en la hidrolfsis previa pue-
den luego elaborarse del modo conoeido por fermentacidn con ra-
zas adeocuvadas de fermentos en produstor fermentados o alcohol
o tambien de modo muy ventajoso en furfurél, el oual se forma
mediaente ulterior tratemiento deido y puede eliminarse de ia
disolucidn por destilacidn con vepor de agua.

Para la hidrolisis pfevia se han propuesto los
doidos diluidos mds diversos, como 4eidos sulfuroso, deido sul-
furico 6 dcido elorhidrico, con o sin aditamento salino en con-
centraciones de unas O%6 hasta 2'5 4 y mds. Lsa cocoidn inmedia-
te del material de partide previamente hidrolizado se efestda
luego preferentemente con una lejfe alcalina, o sea segdn el

método conocido a la sosa cfustica o al sulfato.
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El método explicado ha dado muy buenos resultados
especielmente para la elaboracidn de plantas anueles, oomo pa~-
Js, oefias, begazos, cafias de azdcer, ramajes de patatas y sus-
tancias andlogas.

Con-estos materiales de partids ofréce considere-
bles dificultades en la industria la impregnacidén uniforme de
los mismos con el 4eido hidrolizador. La mayor parte de las
plantes anuales, especialmente la paja posedn en su superficie
una capa de cera que ofrece gran resistencia a la penetracién
del éocldo hidrolizasdor en el materiesl. A consecuencie del ce-
récter embar&ioso de estos materiales de partide se reguieren
ademds considerables excesos del 1{quido hidrolizador para la
impregneoldn, con los cuales luego las pentosas obtenidas en
1a hidrolfsis se obtienen en concentreciédn pequefifsima, lo que
difioculte su elaborassién y por e jemplo al tratarse de la des=
tilaoidn del fulfurol lleva consigo un eonsumo considerable de
vapor. Sin embargo en la,préctica no es posible rebajar la cans
tided de 1fquido hidrolizador. necesaria pare la impregnacidn
de los materieles de partidea, por bajo de 8 a 9 vecee la centid
ded de materlel de partida empleado conteniendo celulosa, pues
de loi .contrario no se logra impregner diecho materiel con sufi-
ciente uniformided.

~ Ahora blen, mediante ensayos detenidos se ha
comprobado Que las grandes cantidades &e lfquido necesarias
pare la impregnacién del material de partide no son en aﬁsolu-
to necesarias‘para la hidrolfsis propiamente tal del material
Pars practicar la hidrolfsis bastan cantidadesde lfquidos de

unes 4 & 5 veces el material celulosico de partida, pudiendo
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dedo el caso incluso reducirse méds esta cantidaed. Segdn esto
en el método del invento se trabaja de modo que el material

de partide, por ejemplo paje cortade, se impregne con el deildo
hidrolizador en una‘relaoidn de 1:8 & 1810 ¥y preoisamente esta
impregnacidn se resliza del mejor modo en la misma caldera des-
tinede a las subsigulentes hidrolfsis y la cual pars poder vafr
clar mds fdeilmente elvmaterial comple tamente tratado, es lo
mejor construirle como caldersa giratoria.El exceso de dcido
existente después de impregnado el meterial de partida se eva:
cua, ajusténdose en general espontdneamente una relacidn entre
el material de partide y el 1fquido hidrolizador de 1:4 a Xt5.
Pare este objeto el depdsito de coociédn empleado se provee pre-v
ferentemente de un tamiz de goteo o de un dispositivo anélogo,
que permite la evacuacidn del doido hidrolizador en exceso y
dedo el ogso ﬁespués de efectuade la impregnacidn radicel del
material celulosico de partida, este se exprime &plicando una
ligera presidn hasta la relacidy reconocida por conveniente del
1fquido de 1:4 hasta 1:5, Iuego se cierra el depdsito y se rea-
liza la hidrolfsis previa como de ordinario a temperaturas pre-
ferentemente algo superiores & 1002 y a las correspondientes
presiénes durante una o varias horas;

Este procedimiento ofrece la. ventaja especial
de que se logra con segurided una impregnacidn completa de todo
el materisl celuldsico de partide, realizandose la hidrolfsis
preﬁia sin embargo gcon une relacidn de 1fquido esencislmente
menor, lo que conduce a un ahorro considerable &e vepor. De es-

te modo se logran concentraciones mds elevadas en pentosas en

el hidrolizado y sonsiguientemente otras economfas en vapor
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: én la hidrolfsis, mientres qus por'otro lado se logre eliminar

gl elaborar este hidrolizedo, especislmente en la produccl én
de furfurol. La celulosa producida de este modo posed propia:
dades expelentes. Empleando la relacidn desorita de hidroliza-

dor se reduce a un mfnimo la pérdide de sustancias celuldsicas

el mdximo por disulucidn las pentosas y otras sustancias no ce-

lulésicas.

Como tambien se ha demostradoc puede acelerarse
considerablemente ls impreznacién completa del material de parf
tida, especlalmente fte las plentas anugles, por el hecho de gue
el 1fquido nidrolizador se apliocs en estado caliente sobre el
materiel celuldsico de partida. Para esto se ha demostrado ser
convenientes temperaturas de unos 7¢C#. Empleando estas. tempera:'
turas mds altes de impregnacién puede acortarse a media hora
le impregnaaidn gue en otro caso dura de l4 & 15 horas. El ocal.
deo previo del 1fgquido impregnador, que puede realizarse f4oile
mente en la indusfria por el octlor de escape de los grupos de
contracorriente, ofrece la ulterior ventaja de gue en la coccidn
subslguiente se qconbmiza teambien en alto grado en tiempo de
caldeo y en vapor de cﬂccidn.

Se ha demostrado ser mﬁy conveniente el hacer
actuar sobre el material de partida el l1fquido impregnedor al
mismo tiempo que se evacua el priméro. DichO'lfquido puede as-
pirarse en el depdsito de coccidn gracias al vacio producido en
el mismo. Con esta evacuacidn precedente y subsiguiente impreg-
pacidn del material con lfquido hidrolizador caliente puede asel
gurarse una iﬁpregnacidn completa y uniforme del material ya
dentro del tiempd necesario para introducir el 1fquido en el

depdsito.
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100 kgs. de paja cortada sece se colocan €n una
caeldera giratoria horizontal con un vacio hasta dna presion del
eire de 17 mm. Hg. En este recipiente con auxilio del vacio se
aspiren 850 kgs. de un dcido sulfurico &l 06 4 calentado a
702, Después de suprimir el vacio se deja escapar a gotas de
la/oaldera el deido sulfurico en exceso, con lo que escapan de
diche celdera unos 400 kgs. de deido. Luego se cierra la oal-
derae y la mezcla se hierve durante 3 & 4 horas & una temperatui
ra de 1302 y a la presidn correspondiente, que se sjusta & unas
1,56 at sobre la exterior. Como demuestra el andlisis, despuds
de este tiempo se separanm por disolucidn unos 80% de las pen-
tosas contenidas en el material de partids.

Ia celulosa completamente hidrolizada del mo~-
do deserito se evacus de la caldera y dado el caso después de
un lavedo intermedio se acaba de cocer del modo conocldo son
ung lejfa conteniendo hidréxido sddico, sulfuro sddico y sul-
fato sddico. Pero tambien puede acebarse de cocer la celulosa
por el método conocido al sulfito. En este caso sobra dado el
o880 el lavado intermedio, gue puede suprimirse especialme nte
cuando la hidrolfsis previa se haya realizado con una d1solu-
cidn de deido sulfuroso.

| El mdtodo descrito ofrece la ventajs especisl]
de que para mezclar con el dcido el material celuldsico de
partida no se requieren hélices ni otros dispositivos mezola~
dores. La impregnacidn del material con el doldo se efectde

en tiempo brevisimo de suerte gue en cierto modo en trabajo

continuo se puede empezar inmediatamente con la coccidn despue%

i
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de la impregnacidn y de evacuer el doido hidrolizedor en exce-
s0. '
Ias celulosas obtenides presenten un contenido
en goma de madera de solo unos 2,5%, que incluso en muchos
casos puede todavfa reducirse ¥ esto con un contenido de celu;
loss alfa de 94% Yy superior y por lo mismo se prestan de modo
excelente para la produceidn especislmente de seda artifiecisl.

Aungue el nuevo procedimiento ofrece especiales

ventejas pars plantes anueles, puede tembien emplearse ason igusl

dxito pars otros materiales de partida celuldsicos, como viru-
tas, serrin y similaeres, y esto independientemente d& gue se
trate de medera de fronda o de confferas de chopo, hays, pino,

abeto o similares.
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Le presente patente de introduceidn comprende
las siguientes reivindicacionest

1.- Procedimiento pars la obtencidn de celulose
para la produccidn especislmente de sede artifiicial por trateae-
miento del material de partida con dcido diluido e inmediata
coceldn, ceracterizado porgua el material de partide se impreg;
na en la misma caldera col un exceso sonsiderable (por ejemplo
con la centided de B a 10 veces) de un 4ecido diluido adecuardo
pera la hidrolisis, y despuds de la impregnscidén se evacuas por
goteo el 1fquido hidrolizador hasté prdximamenfe 4 a 5 veges la
cantidad de materiel g¢eluldsico de pértida Y luego se realiza
la hidrolfsis previa como de ordinario e temperaturés de 100%
Yy superiores.

2.- Procedimiento segin lo reivindicado en el

punto 1, caracterizado porgue la impregnacidn del material ce-

| luldsico de partida se efectda con una disolweién hidrolizadore

previamente calentada.

3.- Procedimiento segdn lo reivindicedo en los
puntos 1 y 2, caracterizado porgue el materiel de partide gue se
he de impregnar, se pbne bajo vecio y la disolucién impregnadora
se aspira al depdsito correspon@iente con auxilio del vacio.

4.-. BProcedimiento segdn lo reivindicado en los
puntos 1 & 3, carascterizado porque como materiel de partida se
emplean plantes anuales por ejemplo, paja.

6.- Procedimiento segdn lo reivindicado en los

puntos 1 & 4, carseterizado porgue el material de partida pre:

viamente hidrolizsdo se aceba de cocer preferentemente despuds

de un lavado intermedio, por vfa alcalina.
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6.- " Procedimiento para la obtencidn de gelulosa
pare la produccidn especialmente de seda artificisl ™.

Segin se desoribe y reivindice en la presente me-
morie deseriptiva.

Counsta la presente memoria de ocho hojas folie-

des y escritas 8 mdquine por una sole de sus caras.

Madrid, a 4 de tubre de 1951,

/
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