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PATENTE DE INVENCION

DI R ITSTCD IS BT SpER IS t i T

& favor de
SWIA-VISCOSA Societi Nazionsle Industria Applicazioni Vis-
co88, Sepehe y Do Glscinbto DIOTTI - de nacionslidad iteliana -
domiciliada la sociedad en MILANO (Itelia) 8 Via Cernaia y
el Sr. Diotti en MILANO (Italia) 24 Corso di Porta Nuova;
por:
n Procedimiento para aprovechar las lejfas ¢ aguas madres
agotadas ¥,

Memoria Descriptiva

Es sabido que una de las principales fuentes de
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la celulosa, que & su vez conatituye la primers materia esen~
cial pare diferentes industrias qufmicas, es la madera, La
celulosa es una de las substancias que componen la madera, pe-
ro se encuentra &sociada en ella & otras substancias gue han
de eliminarse si se gquiere obtener una celulosa suficiente—
mente pura y que pueda responder a todos los requisitos in~
dustrigles, Entre esas substancias anotamos en primer lugsr
la lignina, y a continuacién algunas que pertenecen a la cle-
se de las poliosas o los polisacéridos, segﬁn las diferentes
designaciones empleadéas, Sin embé.rgo, nc todas las especies
de madera contienen los mismos tipos de poliosas, y, por ejem—
plo, en las confferas vemos que predominan los exosanes, mien-
tras que en las plantas latifoliadas preponderan los pentasanes,
por ejemplo el xilén,

Entre los numerosos procedimientos inventados pare
extraer la celulosa semidepurada de la madera, el més usado
es el tratamiento con bisulfitos, de ordinarxio con bisulfi~
to célcico ,7 Ca(HSOB)a. Al final de este tratamiento, que pue—
de efectuarse conforme a modalidades y con apaxetos divémos,
bastante conocidos para poder excusar aquf su descripcidn, la
casi totalidad de los componentes de la madera, exceptuando
la celulosa, han quedado disueltos constituyendo un 1fguido
que generalmente se designa con el nombre de “lejia agotada®
o de ”agua madre agotada”, Con esta expresidn, o con la nés
breve de “agua madre” o lejfm, designaremos en adelante —cual-
quiera qué sea su couiposicicfn— el 1fquido resultante de tratar

madera con bisulfito (no siempre cdlcico), dejando un residuo

s6lido constitufdo en su mayor parte por celulosz. EL agua

madre (agotada) contiene lignina en foma de sales sulfdnicas,

'y también los productos de la hidrolisis gue experimentan las

poliosas en el cursec del tratamiento, mds especislmente las
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exosas -si se parte de una mader’d rica en exosaN€s— y las pene
tosas ~partiendo de una madera rica en pentosanes., 8in embar-
g0, debe advertirse que el invento se puede aplicar no 8dlo

& les aguas madres visulfftiocas, siud tam‘oign a ias obtenidzsg
de distinto modo, siempre gue coutengan pentosanes de la ma=-
dera o pentosas resultantes de su hidrflisis, y eventudlmente
a otros 1fgquidos que cpntengan pentosanes o pentosas,

Segiin es notorio, el problema del aprovechamiento
del agua madre (cuya composicidn 6b1:|.ga & abstenerse hasta de
verterla libremente en la cloaca) ha sido objeto siempre de
los estudios més serios. Se ha comprobado en particular gue
concentréndo el agus madre con ayuda de concentradores de
efecto generelmente mil tiple se puede obtener muy & menudo
un 1fquido concentrado aprovechable como combustible 1fquido
pobre, y este zmprovechamiento se puede considerar incluso
conveniente desde el punto de vista econdémico. Poxr otra par-
te, tratdndose de un agua madre gue contenga pentosas, se tie~
ne la posibilidad tedrica de recuperar de ella furfurol median-
te un tratamiento con dcidos o seles seguido de destilacidm,
después de lo cusl, segfén es sabido, se produce una reaccidn
de ciclacién de la molécula de las pentosas con pérdida de
agua y formacidn del nfcleo heteréc:tclico pentatdmico de la
serie furfnica., La preparacidn del furfurol en esta forma es,
sin embargo, méds bien antiecondmica, si se considera la débil
concentracién de las pentosas en el agua madre y €l valor muy
limitado del fuxfurol; por eso, el aprovechamiento del agua
madre pare obtemer de ellae furfuzol no ha pasado hasta ahora
de los 1fmites de una concepcién tedrica que no puede tradu-

cirse en realidad industrigl, en tanto que el furfurol se ob-
tiene prdcticamente de materias primas suficientemente ricas

en pentosanes para garantizar la economfa del procedimiento,
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Estos materiales de origen tiensn desde luege a&lgunocs ine
convenientes de otro género, y prdcticamente, dado su gran
volumen y su produceién esporddica, resulta relativamente
costoso reunirios, mientras gque el agué& madre producida en
cantidades importantes como subproducto de desecho de las
grandes elaboraciones industrisles se puede aprovechar 0~
talmente con un interés econdmico notatle,

El presente invento tiene poxr objeto un procedi-
miento destinado a obtenexr furfurol de las aguass madres que
contengan con preferencia pentosas, poxr ejemplo, de las re-
sul tantes de tratar madera de plantas latifoliadas, lo que
permite reducir considerabvlemente el coste de produccién 4
del furfurol y hace posible extraexr prédcticamente esta subs-
tanciea de l1as propies aguas madres en muchos c&sos en que
la produccién de furfurol tropezaba hasta ahora con incone
venientes de cardcter econdmico. El invento se refiere ade-
mds a un procedimiento para trater aguas madres de las gque
interesa extraer furfuxol, en la cual se sSuprime el gasto,
que hasta shora se suponfa inlispensable, derivado del em—
pleo de Zcidos o sales necesario para ciclar moléculas de
pentosas y producir furfurol de modo habitual hasta ahora,

Segén el invento, se obtiene en 1las lejfas o
aguas madres, la reduccidn cfclica de las pentosas a furfu-
rol sin agregarles dcidos 1ibres o en forma de sB’les —adi-
oidn que hasta ahora se ha tenido por indigpensable~, pox
el artificio de elevar el agua madres a unag temperatura al-
go superior a las que alcanza en el curso del ciclo de ela-
boracidn a que se sometfa de ordinaric, y mds concretamente
a una temperaturas no greciablemente inferior & 1602C, com-
prendida con preferencia entre 160-1902C, o todo lo mfs &

una temperatursa muy aproximada. Se supone que este fendme-
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no obedece a una disminucién del pH que el agua madre ex-—
perimenta, por decirlo asf, de manera espontdnea, probable-
mente a causa de la escisidn o el desdoblamiento de compues=
tos contenidos en ella, con fomacidn de productos de carfc—
ter £ecido., Son embargo, esta explicacién se df a tftulo me-
ramente indicativo, y adn hipotético, pués todavia no se co—
noce con exactitud la fndole de tal fenﬁmeno, lo que no se
opone a su aplicacidn prédctica. Asf, pufs, teniendo el in-
vento por objeto un procedimiento industrial, no depende
evidentemente de la exactitud o inexactitud de la explica-
cidn dada, y en todo caso es independiente del mecanismo fne-
timo de las reacciones que se producen en el seno del agua
madre, '

La formacidn de furfurol es completa &l cabe de
un tiempo que puede variar de un caso a otro, pero es siem-
pre fécil de determinar, y en general, de unos minutos de
duracién solamente, ‘

Dado que el invento atafie a la fommacidn de fux
furol partiendo de pentosas, pero sin afiadir €cido libre al
agua madre, puede aplicarse de cuslquier modo y asociarse a
cuslquier método preferido para geparar el furfurol que se
haya formado en el agua madre, ZEn particular se puede &so-—
cilar al aprovechamiento del agusa madre residual como combus-
tivle 1fquido, después de eliminar el furfurol, valiéndose
para ello de un mé€todo cualquiera de los conocidos. Sin em-
bargo, se prefiere realizer el invento utilizando un artie-
ficio subsiﬁariorimportante, cual es el de calentar el agua

madre hasta la temperatura buscada, no apreciabl emente ine
ferior a 1602C, en dos tiempos, y md£as concretamente hasta
uma temperatura detemminada (por ejemplo, inferior en 102C

a la méxima que se quiera obtener) en un permutador t&rmico
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en contracorriente, donde el agua madre que contiene furfu~
rol ya formado cede parte de su calor gl agua madre gue lle-
ga cuya temperatura pueds estar comprendida entre 100 y 14020,
¥, & partir de 1a temperatura asf slcanzade haste el méximo,
en un recalentador, de donde el agua maire -después de una
rermmanencia suficiente para gue las pentosas se transformen
en furfurol- vuelve al pemutador térmico a fin de ceder =a1lf,
como acebamos de indicar, una parte de su calor sl agua madre
entrante, Como es naturel, tanto en el permutador témmico
como en el recalentador debe reinar una presi&h apropiada,.
De este modo, el Unico calor consumido (quitando los calores
de reaccidn de las distintas variaciones qﬁe se producen en
el agua madre, y que para la economfa del procedimiento pue-
den desdefiarse prdcticamente), es el gue escapa de ambos apa-
ratos, En teorfa, puds, la reaccidén podrfa desarrollarse sin
un gasto de calor sensible; en la préctica, el aislgmiento
del recalentador y el rendimiento térmico del permutador no
son de 1004, lo cual se traduce en cierto consumo de calor,
muy por debajo, sin embargo, del beneficio econdmico deriva-
do de la supresidn del empleo de dcidos o sales agregados,
De todos modos, el menor consumo de calor es un problema que
afecta a la construccién de aparatos de tipo comocidos, y co-
mo tal no entra en el marco asignado al presente invenio.
Pasemos ahora a la désczipciﬁn de dos ejemplos
de realizacién del invento, ambos puramente indicativos y
no limitativos del invento, 1os cuales se apoyan en los Qi
bujos adjuntos, en los qgue las dos figuras sirven pars ilus.
trar en esquema los aparatos necesarios para pomer en préc-

tica los ejemplos I y IX.

Ko hace falta decir que es posible introducir cusl-

 quier modifiocacién, variacidn o adaptacién en el modo de reg
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lizar el invento, sin salirse por ello de sus lfmite y, en
consecuencia, del alcance de la patente de que se trata.
EJEMPLO I,

 ®m agua maire o lejfa bisulfftica gue ha servido
para someter a coccidn madera de haya, y que al finsl de es—
ta coccidn contiene 160,/170 gramos de substancia seca por
litro, de ellos unos 20-25 gr. de pentosas, se pasa a una
temperatura de 100-110¢C de la caldera -l- 81 dep&sito -
(figura 1) Ia bomba -3~ extrae el agua madre del depdsito
Y 1a suninistra & una presidn de 15-16 kg/om? al pemutador
térmico ~4-, donde se eleva luego a 150-1602C a expensas del
calor contenido en el Ifquido procedente del recelentador
~5-, que atraviesa el pemutador —4- en sentido contrario,.
Al s2lir del permutadox té&mioo -4-~, €1 agua madre pass al
recalentador ~5~, donde se eleva de 150-1602C a 170-1902C
con ayuda de vapor recalentado., La capacidad del recal en~
tador debe ser tel gque la lejfa pueda permanecer en 61 du~
rante diez a veinte minutos antes de volver al permutador
térmico ~4~, Como se ha dicho anteriormente, dicha agua
madre viene a ceder una parte de su calor a la que entra y
desciende de 170~1902C & 120~1302C, Por efecto de la ele-
vada temperatura & que se llega en el recalentador, las pen~
tosas contenidas en el agua madre se transfoman en furfu-
rol, por lo que el 1fguido que sale del permutador téxrmico
~4-~ contiene 6-12 gr. de furfurol por litro, y puede con-
ducirse directamente a la columne de degtilacidn, —6- don-
de se separa el furfurol,
EJEMPLO II.

Segin 1a figura 2, la lejfa bisulfitics gue ha

servido para& cocer cafia ordinaria (Azundo Donax), y que

el fingl de eéta cocoidn contiene 130-140 gr.kdé substan
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cia seca& por litro, de ellos 20-25 gr. de pentosas, se pasa
& una temperaturs de 100-1102C de 1la caldera -l- &l depdsi~
t0 =2~. L& bomba -3- que la extrae del depdsito la transpor—
ta al concentrador -—4- de temmocompresién, donde el ague ma~
dre se concentra hasta arrojar un contenido de 270~290 gr,
de substancia seca por litro, de ellos 40-50 gr, de pentosas.
A su salida del concentrador ~4~, la bomba ~5~ la hace pasar
& una presién de 15«16 Kg/dma., al permutéddor térmico ~6-,
donde se eleva su temperatura hasta 150-160¢ a expensas del
calor contenido en el agua madre procedente del recalenté-
dor -7-, que atraviesa el permutador térmico —6- en sentido
contrario. Cuando sale del pemutador -6-, la lejfa pasa al
recalentador ~7-, donde sube de 150-1602C a 170-1902C por la
accidn de vapor recalentado., El recalentador debe tener una
capacidad tal que el agua madre pueda permanecer de diez @&
veinte mimtos en 1 antes de volver al termopermutador —6-,
donde cede, como ya se ha dicho, una parte de su calor a la
lejfa que llega, de suerte que su temperaturs baja de 170~
1902C a 120-1302C, Pox efecto de la elevada temperatura gue
se alcanza en el recalentadoxr, las pentosas contenidas en el
1{quido se conviertem en furfurol, de modo que el agué madre
que sale del permutador de calor ~6- arrcja un contenido de
15-20 gre de furfuxol poxr litro, y puede llevarse direcitamen-
te 8 1a columna de destilacidn 8-, donde se separas el fur—
furol,

En la prdctica, 10s pomenores de funcionsmiento
y de realizacién pueden variar siempre sin salirse por ello
del marco del invento ni, en consecuencia, del dominio de
la patente de gue se tratae

——mzmmg N C T A ;T S——

Se reivindica como objeto de esta patente:
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le~ Procedimiento para aprovechar las lejfas o
aguas madres agotadas procedentes del tratamiento de mate-
riales lenosos, para separar la celulosa de estos 1fquidos;
caracterizado porque las pentosas contenidas en el 1fguido
se transforman en furfurol calentando el agua madre agotada.

2.~ Procedimiento segfin 1a reivindicacidn 1, en
el que la lejfa o agua madre agotada se celienta sin agre-
garle dcidos fuertes o sales de £cidos fuertes.

3e— Procedimiento segin la reivindicacidn 1 o 2,
en el que el 3gua madre agotada se calienta hasta alecanzar
una temperatura no apreciablemente inferior a 1602C,

4.~ Procedimiento para aprovechar las lejfas o
aguas madres agotadas, que comprende calentarlas a uns teme—
peratura no sensiblemente inferior a 1602C, mantenerlas &
esta temperatura durante un tiempo suficiente para gue las
pentosas contenidas en ellas se transformen en furfurol, y
separar el furfurol que se ha fommado en su seno,

5+~ Procedimiento para aprovechar las lejfas o
aguas madres agotadas para obtener furfurol, gue comprenie
calentar las aguas madres & una temperatura que disminnya
el pH del 1fquido lo suficiente para gue las pentosas conte—
nidas en ellas se transformen en furfurol, mantenexr las aguas
medres a esa temperatura durante un tiempo suficiente pars
provocar la conversién de las pentosas en las proporciones
buscadas, y separar el furfurol que se ha fomado en las
aguas madres,

6o~ Procedimiento segin la reivindicacidn 5, en
el gue el agua madre se calientd y mantiene a una temperatu-
ra sufielentemente &alta para permitir que las pentosas se
transfommen por completo précticamente en furfurol en un pe-

rfodo de tiempo del orxden de una & varias decenas de minutos,
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7= Procedimiento segin la reivindicacidn 5, en
el gue la disminucidn del pH se produce exclusivamente en
consecuencia de transfommaciones guimicas de los componenties
de 1a lejfa, y es provocada por la temperatura, sin afizdir
al 1fquido 4cidos o substancias capaces de aumentar por sf-
misma la acidez del agua madre,.

Be~ Procedimiento segin una de las reivindicacio~
nes precedentes, en el que &l agus madre se enfria -despufs
del calentamiento y antes de separar el fuxfurole a wma tome
peratura sensiblemente inferior a la méxima temperatura ale
canzada. ‘

9e— Procedimiento segfin 1a reivindicacidn 8, en
el gue el enfriamiento de la lejfa o agua madre se produce
por ceder calor a otra lejfa que se emcuentra en la fase de
calentamiento,

10.~ Procedimiento segdn la reivindicacién 8, en
el gue la conversién de las pentosas en furfurol conxinﬁa
igudlmente al menos durante una fraccidn de la fase de en-—
frismiento,

11 .- Procedimiento segfin cualquiera de las rei-
vindicaciones precedentes, en el gue la lejfa o agua madre
se calienta en dos fases, la primera consistente en umm ca-
lentamiento por pemutacidn de calor con la lej{a en cuyo
seno se ha formado ya furfurol, y la segunda en un recslemn~
tamiento efectuade por cuslguier medio conveniente y gue ss
prolonga por el itiempo mecesario,.

12.~ Procedimiento segiin cualquiera de las rei~
vindicaciones precedentes, en el gue el agua madre experi.
menta, antes de calentarla, una concentracidn més o menos
intenss,

13,~ Procedimiento segfin cualquiera de las rei-
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vindicaciones precedentes, en el que se trab&js con una le-
ifa relativamente rica en pentosas,

14.~ Procedimiento segfin ouslquiera de las rei-
vindicaciones precedentes, en el gue la temperatura de la
lejfa no llega nunca a sobrepasar sensiblemente los 1908C,

15+~ Procedimiento para aprovechsr las 1ej£aé °
aguas madres agotadas, para obtener furfurol, caracterizado
porgue €l agua maire agotada —eventualmente mfs o menos con-
centrada- se caliente por lo menos a mna temperaturs no sen-
siblemente inferior a 1602C; se mantiene a temperaturas com—
prendidas entre 160 y 1909C durante un tiempo suficiente para
producir la conversidn~ en 1a medida que interesa. de las pen-
tosas de la lejfa en furfurol sin agregar £cidos fuertes ni
sales de dcidos fuertes; se enfria a temperaturas semsible-
mente inferiores & 1a méxima slcanzada, merced a la recupe-
racidn del caloxr cedido, con preferencia mediante un inter-
cambio de calor con la lejfa gque se enouentra en la fase de
calentemiento; y, por @ltimo, se somete a destilacidn con
objeto de separar el furfurol fomrmado,

16.~ Procedimiento para aprovechar las lejfas o
aguas madres agotadas,

Este memoria consta de once pdginas, escritas

por una sola cara,

BARCELONA, § 8 ENE., 1952
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