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Me“MORTIA DESCRIPTIVA

sobre:

"Procedimiento de obtencidbn ge tridsteres ace celulosat

SOLICITANTZS: COURTAULD LIMITHD, residcntes en

16,St.Martints-lu-grand, LONDRZS,
Inglatsrra,

mEmenrmorIees

Este invento se refiere a la obtencidn de tridste~
res de celulosa,

Es sebido (ver por ejemplo la liemoria de la Patente
Inglesa ne 280.493), que la celulosa en forma fibrosa puede
esterificarse, conscrvando empero su estructura fibrosa,
tratando las fibras con una solucién esterificante que com—

prende un anhidrido graso, un catalizador de esterificacién y

une mezcla disolvente inerte , o sea un disolvente o mezecla

disolvente miscible con el anhidrido y el catalizador, pero

que no disuelva la celulosa ni su triéster.
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Se ha propuesto tambien, por ejemplo en

'

z;\m;moria
de la patente francesa n2 929,968, obtener esterses de celulosa
en forma fibrosa, tratando una masa de celulosa,estacionaria
0 en reposo, cbn un liquido esterificamte que se hace pasar
15, a través de la masa mencionada,
La celulosa hasta ahora emplesada en el proceso de
esterfficacién fibrosa empleando una capa o0 lecho de aquella
en reposo, ha sido generalmente del tipo de pulps de medera
suelta 0 de borra o deSp@rdicié de algoddén., Estas formas de
20. celulosa,después de activacién,por ejemplo con un dcido Bras=o
tienen estructuras sueltas y desintegradas que presentan una
gran resistencia a la circulacidn del 1fquido de esterifica-—
cién; consiguientements exisfe ima prdfundidadiméxima de la-
capa ¢ lecho, mds 2114 Ge la cual es dificil de mantener el
25. grado de circulacién deAliquido necesario, y como fesu;tado'
es dificil tambien controlar el calor de reaccidn,especialmenp
te en las primeras etapas, Ademds de la reaccidn‘principal
de acetilacién, se cree que existé una reaccidn sebundaria,
simulténea, exotérmica, en la que el agua qﬁe'se encuentra
30. presente en forma de humedasd en la celulosa, reacciona con
el anhidrido del écidb pregente en el liguido esterificante,
31 la profundided de la capa de ceclulosa es excesiva, la remc-
cidn de amacetilacidén empicza antes de terminar la reaccién
agua/anhidrido y, consiguientemente es dificil eliminar el
35. calor desprendido, y se obtienen productos de baje calidad
y de viscoaidad y homogeneldad variables,.

En la memoria de la patente norteamericans N2 2,087.036
8e ha propuesto esterificar celulosa en forma de hojas conti-
nuas, pero este tipo de celulosa es inadecuado para emplearse

40, como lecho fijo, ya que el lfguido de esteririfacidn tiende g
circular alrededor de los bordes de las planchas u hojas,



mas que a través de las mismas y por consiguiente, la
acetilacién es irregular,
El objeto de este invento es el esterificar econd-
45, micamente capas estdticas o fijas de celulosa en masas mayores
qQue las empleadas con anterio ridad,
De acuerdo con este invento, en un proceso paras
la obtencidn de triésteres de celulosa hmciendo pasar un
lfquido esterificante que contehga unamhidrido de £ecido
50. graso, un catalizador de esterificacidn y un disoclvente o
mezcla disolvente inertey a través de una capa de celulosg
en reposo, en condiciones tales gque se conserve la forms
fibrosa del matverial celul&sico, la celulosa se utiliga en
forma de virutas de pulpa de madera prdcticamente planas,
55, es decir, pedazos cuadrados o rectangulares de hojas de
. pulpa de madera, de un espesor comprendido entre 0,05 y 0,20
cm., una longitud y un espesor no superiores s 9 cm, y una
densidad en masa del Srden de 0,3 a 0,8 gm./bm3. las virutas
con preferencie tienen un sspesor comprendido enire 0;07
60 ¥y 0412 cme y uwia densidad mdsica de 0,4 a 0,5 gm/ém3; La
denominacidén "densidad mdsica o en masa" se emplea en esta
memoria para indicar el peso en gramos de 1 centfmetro cbico
de la hoja o capa de pulpa de madera,
Con preferencia, las virutas de pulpa de maders
65, se tratan prdéviemente con el Hcido sgraso adecumsdo, antes o
después de preparar en ¢l reactor la capa de celulosa, El
tratamiento prédvio se realiza preferentemente empapando las
virutas en £cido acético glacial y retirando luego el
exceso de dcido por escurrido; las virutas corrientes pré-
70. viamente tratadas contienen alrededor de 2 partes en peso
de 4cido, por 1 parte en peso de virutas, ILa pulpa de madera

suelta y la borra o desperdicios de algoddn, precisan
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18 pres¥¥nle centrifugacién con objeto de sliminar el dcido en
exceso, pero estos procedimientos son innecesarios utilizan-
do ‘pulpa de madera; el escurrido es suficiente para dejar
en las virutas la cantidad precisa de £cido.

las virutas de pulpa de madera, tal como se usan

- en este invento, tienen una densidad mgsica superior a la

de la pulpa de madera suelta y al desperdicio de algoddén y,

consiguientemente, un réactor dado puede alojar mds naterial

- celuldsico en forma de virutas de. pulpa de madera; ademds,

- la resistencia a la circulacidén que ofreoen lag virutas es

menor, y por tanto puede usarse una capa en reposo mds

gruesa ©° una 1nstalacidn mayor. Ias v1rutas son tan quimica-
mente reactlvas como las demds formas de eelulosa, pero. '

a causa de su forme fisica, el liquido tarda mas en penetrar
en aguellas, el calor ds reaccidn se desprende més lenta-
mente y el control térmico se simplifica, de modo corres-
pondiente. El efecto de las virutas de pulpa de madera én

el eumento del temafo de las masas en una instalacién, pﬁede
aclararse con refeﬁencia a reactores especificos, Con un
reactor de un metro de profun&idad ¥ con un volumen de 67
litros, pueden acetilarse satisfactoriamente virutas de pulpa -
de madera cuando se envasan en la proporcién de 0,135 Kg/litro,
mientras que la pulpa de madera suelita o asbilerta puede solo
emvasarse ,como mgximo, en la proporcidn de 0,67 kg/litro

¥y los desperdicios de algoddén en la cantidad mdxima de

0,09 kg/litro, para obtener una acetilacién satisfactoria.

Con un reactor de un metro de profundidad y con un volumen
aproximado d; 2,400 litros, pueden acetilarse satisfactoria-

mente les virutas de pulpe de maders envasadas a razdn de

05157 kg/litro.
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Este invento se aclara por el sigulente ejemplo en el
qQue las partes y porcéntajes son en peso,
EJEMPLO 1,

Se corté en pedazos que medfan aproximedamente 2,5
x 1,2 cm. una parte de virutas de pulpa dGe madera (densided
mdsica 0,48) que contenfa aproximademente el 7% de humedad.
Ias virutas obtenidas se empamron durante 8 horas en 7 partes
de dcido acético glacial a 352 C. y despuéds de retirarlas del
dcido, las virutas Se dejaron escurrir de tal modo que solo
conservaban aproximadamsnte el doble de su peso de dcido,
las virutas préviamente tratadas fueron envasadas 1uego al
azar en un reactor de un metro de profundidad en el gue,
por medio de una bomba, se hizo pasar, con una velocidad lineal
de 30 em/minuto, un lfquido de acetilacién que contenfa 4,5
partes de anhidrido acético (95%), 25 partes de tretacloruroc
de carbonom 0,003 parte de dcido percldrico al 60% y 0,022
parte de decido sulfirico. Al empezar,la temperatura era de
202 C. y, después de 90 minutos, habia ascendido & 35¢ C.,
ésta se conservd durante 210 minutos. Al cabo de este tiempo ,
se interrumpié la acetilacidn afladiendo acetato séddico sufi-
ciente pare neutralizar los catalizadores dcidos, El producto
fibroso se calentd a continuacidén y se lavd en el reactor,
secdndose finalmente,

E1l producto era un triacetato de celulosa fibrosgo con
un 62,1% de contenido de acetilo calculado al estado de deido
acético; se disolvia en unas mezecla de 9 partes de ¢l oruro
de metileno y 1 parte de alcohol etflico, para formar une
solucidn clara exenta de fibras adecuzda para transfyrmar en

fibras, por filatura, o pargpreparar peliculas,
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Descrita suficientemente la naturaleza del invento,
asl como la manera de realizarlo en la prdctica, debe hacerse
constar que las disposiciones anteri ormente indicadas son sus—
septibles de modificacioncs de detalle, en cuanto no alteren
su principio fundamental. Tambien se hace constar gue el
invento corresponde a una patents presentada en Inglaterra con
fecha 4 de enero de 1951, ne® 320/51, acogidndose, por lo
tanto, & los beneficios que conceden los Convenios Interna-
cionales en vigor, y siendo lo que constituye la esencia del
referido invento y por lo que se solicita Patente de Invencidn,
por 20 afios en Espafias "Procedimiento de obtencidn de tridsteres
de celulosa"; caracterizdndose por lo sigmientes

l2.= Procedimiento de obtencidén de tridsteres de
celulosa , caracterizado por hacerse pasar un lfquido esteri-
ficante que contiene un anhidrido de #£cido graso, un cataliza-
dor de esterificacidn y un disolvente o una mezcla disolvente
inerte, a través de una capa de celulosa en reposo, en condi-
ciones tales que se conserve la forms fibrosa del material celu-
16sico, y porque la celulosa se emplea en estado de virutas
o pedacitos de pulpa de madera, prdcticamente planas, cuadra-
das o rectangulares, de un espesor comprendido entre 0,05 y 0,20
cn,, de una léngitud ¥y une anchura no superior a 9 cm, y de
una densidad mdsica del orden de 0,3 a 0,8 gramos por centi-
metro cubico.

22.= Procedimiento, segin lo especificado en la
reivindicacidén 12, caracterizado porque el espesor de lae
virutas eetd comprendido entre 0,07 y 0,12 cn,

3¢,= Procedimiento, segﬁnllo egpecificado en la

reivindicacidén 18 o 28, caracterizado porque la densidad
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mdsica de las virutas estd comprendida entre 0,4 y 0,5 gramos
por centimetro cdbico.

492.= Procedimiento Seg¥n lo especificado en cualquiera

de las reivindicaciones anteriores, caracterizado porque las
virutas de pulpa de madera se tratan préviamente con el dcido
graso apropiado, empapdndolas con 41 y luego eliminando por
escurpido el exceso del mismo. _

52,= Procedimlento, segun lo especificado en cual-
quiera de las reivindicaciones anteriores, caracterizado
porgue el anhidrido de dcido graso empleado es el anhidrido
acético,

62+.= Procedimiento,segin lo especificado en la
relvindicucidén 12, caracterizado por aplicarse prdcticamente
tal como antes de describib en el ijemplo anterior.

T8.= Procedimiento de obtencidn de tridsteres de
celulosa; tal y como queda substancialmente d eserito en 1la

presente memoria, que consta de siete 7bjas escritas e mdqui-

na por una sola cara, Q\\ //
paaria, | \? ENE} 1952

COURTAULDS LIMFTAD,

o p. do ), GQWEZ ACEBO y MODEY
p.do .63
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