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PATENTE %0

DE

INVENCIDOHN

por YPROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE CELULOSA A BASE DE MATERIAS
DE PARTIDA QUE CONTIENEN CELULOSA”, a favor de la firme slemana
PHRIE?WﬂRKB Aktiengesellsohaff, domiciliada en Hamourgo (36) pslema—
nia, Stephansplatz, 10.

'MEMORIA DESCRIPTIVA t

La presente invencién se refiecre & un procedimiento pare la o=
tenoidn de celulose & base de materisles de partida que contienen ce~
lulosa. |

Es conocido el ovtener pentosas partiendo de materias primas ri- é
oas}en pentosana, como céscara de avena, tallos de maiz, cfpsulas de |
semilla de algodén y similéres, por hidrélisis con £oidos cailuidos. |
Por la misma vfa pueden extraerse pentosas, iguslmente, de plantas
anueles, como paja, maezorcas, tallos de mirasol, vemvd, Begasse, eu-
calipto, o bién de maderas ricas en pentosas, particularmente la de

hayag El residuo_conteniendo celulosa puede ser transformado, como

tembién es oconocido, de manere partiocularmente ventajosa, por oocoién
alocalina, en celulosa de alta calidad, especialmente para finalidades%
de utilizacién textfl. E

Con todos estos procedimientos conooidos, tanto le hidrélisis &-

cide, como asimismo le 0ococidn alcalina, requerfan varias horas,
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a cuyo efecto se trabajaba generalmente oon un tiempo de coccién ini-
cial dx 2 a 21/2 horas y un tiempo de coccion final de la misma du
racion. Segdn el oritario general se estimaban dichos tiempos de tra-
tamiento absolutamente indispensables para lograr una extraccoion su-
ficisite de las pentosanas del material de partida por la via de hi-
drolisis previa, e igualmente una celulosa de alta calidad por la via
de coccion. Al efecto, siempre se determinaba relativamente alta la
proporcion do material de partida con respeoto al liquido de tratamien*
to, en la mayoria de los casos era una parte de material de partida
conteniendo celulosa sobre ocho partes de liquido de tratamiento, poi”®
gue se habia generalizado la opinion de que con cantidades de liquido !
mes reducidas no tenia lugar una hidrélisis previa suficiente, ni tam”
poco una suficiente desintegracion.

Contrariamente a este parecer general, se encontré6 de modo sor— j
préndente, que oon una suficiente imbibicién del material de partida
con el liquido de tratamiento se logra, no solamente extraer las pen-
tosanas en brevisimo tiempo, incluso durante el transcurso de pocos
minutos, con aplicaoion de una temperatura de coccion mas alta oajo
presién, sind también hacer posible la transformacion del residuo con-
teniendo celulosa por coccion alcalina en celulosa de alta calidad,
dentro de, aproximadamente, el mismo breve lapso, siempre que también
aqui tenga lugar una suficiente imbibicion de la materia prima con el
liguido de tratamiento, antes de la coccidn.

Al efecto resultdé, cono otro nuevo conocimiento sorprendente, el
hecno de que, com imbibicién suficiente de la materia prima con el Ii-
quido de tratamiento, no hace falta exceso alguno de liquido durante
el tratamiento en el calor bajo presion, sindé que al contrario, resul-'
tan del todo suficientes las cantidades de liquido que son absorbidas {
en el prooeso de imbibicién, en virtud de la natural aptitud para hin-

charse de la primera materia, por esta. De ello resulta la nueva
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- medida téonica ulierior de que el tratamiento del material de parti-

da puede tener lugar con centidaces de lfquido gque importen eolamente§
la mitad, y sun menos, de las cantidades aplicadas hasta el p:masem;e.;g
S1 se satura material de partide conteniendo oelulosa con lfquie
dos de tratamiento, como #cido diluido, o lejfa de ococeién aloelina,
& temperatura ordinarie, entonces no se presenta una imbibicién com-
pleta de le materia prima, sind al cavo de un tiempo relativamente g
prolongado. Bste hecho es fA0il de comprovar por ensayos de goteo coné
la materia frima introducida en el lfguido. Solamente despufs de al- %
rededor de 18 horas queda constante la cantidad de 1iquido que v4 sa-%
liendc gota a gota, quedando remansnte en el material de partida satu-'

rado una cantidad de 1fquido que estf situada entre el triple y el g
oufdruple, las mas de las veces con oastante exactitud entre el 3,4 f

¥y el 3,6=ple del material de partida (calculado soore substancia ab-—

solutamente seca).

e

Bste tiempo de imbibioidn puede acortarse esencialmente por aumene
to de la temperatura, de manera que, por ejemplo, & una temperatura
de 70 & 952 para paja cortada de centeno resulta suficiente un tiem-
po de imbibioidn de 15 a 30 minutos para lograr la deseada proporcién }
de 1fguido que es caracterfstice de une imbivicidn total. Unza acele-
raolén mes intense todavfe de la imbibloién se puede lograr por apli-
cacidn simultéinea de calor y véofo. Si se evacda la caldera llenada

oon el material de partida oontenicndo celulosa y si entonces ge hace |

embeber, dedo el vacfo existente, la solucién de imbibiocién previamen-
te celentada a 80-902, resulta, y4 praoticamente dentro del tiempo de
imbibicién de pocos minutos, una saturacién completa del material de |

partida, de manera gue al terminarse le carga de la caldera hé gquedadc

agsimismo terminada la imbibicidn.
De los conocimientos descritos resultia por consiguiente la nueva

medida de saturar los materiales de pertida conteniendo celuloea,
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‘'volverse a emplear en el circuito para el tratemiento de nuevo material

- 1fquido que se v4 gradusndo espontinesmente al dejar gotearse el mate-

206251

antes del tratsmiento por el calor bajo presién & temperaturas mss al~'

tas, pero por debajo de los 1002, por lo tanto sin presién, hasta el
1{mite de saturacidn que queda éituado, por regla general, de modo
bestante definido, entre 1 s 3,4 2 1 3 3,6, con la solucidn de trate~
miento, & ouyo efecto la curacidn de impibicién es mantenida en todo
cago esecncielmente inferior & una hora, pudiendo ser zcortada eventu-~
almente por aplicacidn de depresién haste gque dure pocos minutos.

La saturacidn puede efeotuarse, como y& se h& mencionado, con un i
exceso de lfquido de tratamiento, a cuyo efecto se presenta la propore
cién de lfquido deseada,despufs de aloanzado el limite de imoibicidn,
por separaciln mediante goteo. No obstente, no resulta siempre necesa—
ria la aplicacidn de un exoceso del lfguido de saturaoi6n, gl contrario,
se puede utilizar bajo circunstancias apropladas, partioularmente al :
saturar el material ocon la lejfa de cocoién alcalina, asimismo, sole~
mente la cantidad caloulada de 1fquido de imoioicién gue corresponde
eproximademente a la proporcién de liquido mencionada de 1 : 3,5.

El 1fquido excedente que acaso se vaya separando por goteo puede

de partida oontenlendo celulosa, Particularmente en la previa hiarélisix
de material de partida que contiene pentosana, yé& oontiene el 1{quido &
de tratamiento que se separa goteando notanles cantidades de las mate-
rias reductoras extraidas de la substancia fibrosa que représentan

principalmen te valiosas pentosaras. En vez de volver a conduoir la so-

lucién el circuito, puede ser utilizeda tumpién para el tratamiento ul-’

terior del material de partida previamente hidrolizado después de aban-’

donar el recipiente reaccional. . g

Adem&s, se hé encontrado sorprendentemente, que la proporcién de

et W

rial completamente empapado, resul ta wotalmeiste suticieuie paru el ura-

vawienio & presidu y ocalor ael maberlal de modo que, por consiguiente,

~»-»~w.-a—yn-‘,..
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no hace falta llevar & caco el tratemiento con un exceso de liguido.

La centidad de lfquido gque queds remenente después de la imuvivicidén

total, por otra parte, no solo resulta suficiente para la extraccidn f
durante la previa hidrélisis dcida de las pentosenas ocontenidas en el %
material, sind tamvién durante la coccién alcalina para el logro de
una celulosa de alta calidad de elevado contenido de alfe~celulosa.
Este heche hace posivle disminuir muy esencialmente las dimensiones
del recipiente de fiatamiento, particularmente la caldera de coeccidn,
y& que ahora se puede lograr & vase de menos de la mitau del espacio
de caldera de coooidn, practicamente con la misme capacidad de produo=
oién. Como sea que, sdemés, el tratamiento oon calor vajo presién so- |
lo importa una fracoién del tiempo necesario haste el presents, y que
puede ir disminuyéndose igualmente a especios de tiempo de 5 - 15 o
30 minutos, aproximadamente, segfin el tamefio de las unidades de calde-
re de coocidn utilizadas, puede lograrse con dichos agregados de tra~
tamiento mas reduoidos, ademés wna pasada notavlemente mas elevadas.
Al etecto, es defartioular importaneia que el aumento de temperatura
necegario, como es consiguiente, puede lograrse tanto mas fé0il y ré~
pidamente, cuanto gque menos 1fquido necesite estar presente en el ma~
terial.

Con eplicacidn de la cantidad de 1fquido mas pequefia, resulta re—
comendavle, graduar la concentraoién de los lfquidos de tratamiento

mas alta que usualmente, con la finalidad de llevar a aplicacién la

misma cantidad, referida al materisl de partida a tratar, de productos !
quimicos gue se llevan hasta el presente. Es decir, que mientras que f
se hén mostrado como convenientes y suficientes, con una proporcién deé
pafio de, por ejemplo, 1 & 8,5 para la previa nidrélisis del material !
de partida conteniendo pentosana, concentraciones de &cido de un 0,5% |
aproxinedesmente, se recomienas, con la proporcién de lfquidos 1ndicada;

de, apr@ximaaamente, 1 ¢ 3,5, aumentar la concentracidn de fcido a
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alrededor de 0,7 a 0,75* Lo mismo es valido para las lejias de coccion
a utilizar para la desintegracion alcalina.

Al efecto, se nad mostrado ventajoso, con aplicacién del peocecti—
miento de coccion al sulfato para lograr celulosas particularmente re—
sistentes a la rotura, el aumento del contenido de sulfuro 3Odico de
la lejia de coccion, yhea el aumento de la asi llamada sulfurosidact.
Esta sulfurosidad puede intensificarse oon el procedimiento de coccién '
abreviado descrito, con particular ventaja a importes dx mas alla de
un 25% incluso a mes alla de un 30% No obstante, no es que se pres—
cinda del procedimiento de ooociOn al sulfato, sin6 que, oon el nuevo
procedimiento se puedan aplicar con ventaja asimismo lejias de ooocoic')njI
corrientes, o sea el puro procedimiento al niarato soédico. ;

Los siguientes ejemplos dilucidardn el procedimiento segun el in- j
vento!

EJBVPLO 1S Oha caldera de precipitacién con cabida de 400 litros
fué cargada con 240 1. de SOy al 0,708%, calentada a 9 - 952 oon va-
por directo, incorporandose seguidamente 40 kg. de paja corta de cente-
no. Juntamente con el oondensado importa la proporciéon de bafo, apro-
ximadamente, 1 ! 7,0, siendo la proporciéon de acidos 1 ! 0.0425*

Seguidamente se efectud el proceso de maoeraoion. La imbibicién del
material fua llevada a cabo en 15 minutos. Despuas del oierre de la cal*,
dera de ooooidén efectud &sta, para mejor mezclado, 3 a 4 revoluciones,

a cuyo efecto fud acierta a menudo la valvula de escape de gas y se cui-
d6 de mantener la temperatura a 95SC. Al cabo de un lapso de 15 minutos j
de goteo fué interceptado el liquido de inhibicién en el oarro de lavan-
do y pesado. Resultd una proporcién entre la materia absolutamente se- i
oa y el liquido de imbibicion absorbido de 1 ! 3,6. Por consiguiente j
h& tenido lugar una imbibicion perfecta. {

Seguidamente fua cerrada la valvula de la caldera de ooocion y ca— j

lentado el contenido oon vapor directo, de nodo progresivo hasta las i
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temperaturas maximas de 155 o, respectivamente, 165SC. Despuas del
mantenimiento de la duracion de reaccidén, tuvo lugar rapido escape
de gases dentro de un lapso de 10 minutos, asi cono la apertura de la
caldera de coccion en diez minutos. El contenido de la calaera de coc-
cion fua vertido en el carro de lavado que contuvo el liquido de im- i

bibicién del proceso de macerado mas 30 1. de agua fresoa o0 sea pri-

B ——

mer agua de lavado. Los tras lavados siguientes tuvieron lugar (refe-
ridos a 80 kg. de paja) con 400 cada vez o, respectivamente, 300 1. de[
agua hasta quedar llore de acidos. Cada previa hidrélisis fua llevada i
a caoo en dos porciones de 40 kg. de paja de cada vez, mientras que n
los lavados se efctuaron (partiendo de 80 kg. de paja) conjuntamente#
Se obtiene $n oudn rendimiento de 64,0% un material ouyo conteni-
do de pentosas importa ain solo un 5,5%, mientras que la concentraciéon
de pentosas en el hidrolizado queda situada a alrededor de un 6,75%#
BEJBEMPLO 22.- "o kg. de paja corta previamente hidrolizada (calcu-
lados soore peso seco aosoluto), que ha sido llevada por exprimido del
agua de lavado a un contenido seco de un 32 - 42%, fud pesada e intro-
ducida en la caldera de cocoién en la proporcion de lejia de 1 : 3,5,
en la cual ya estuvo preparada la cantidad de lejia de ccooién calen-
tada a 956C. Con una proporcion de alcali de 0,20 fua la composicion
del liquido de coooidén la siguiente:

39,8 gramos por litro de NaOH

16,66 " " *  de NapS

9,34 " " ) de NagCo™

Total alcalis 64,15 g/1 deNaOH
Aloalis activos 57,1 ¢g/1 deNaOH
Sulfurosidad 30,1.

En 30 minutos fua llevada a caoo la imbibicion mediante vapor in—
clirecto y poso directo. Seguidamente se hizo subir la temperatura de

coooidén del contenido de la caldera de coccién (sin goteo) rapidamente
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&, aproximadamente, l682C., dejando escapar los gases 10 minutos al
cevo de 5 minutos del tiempo reacoional. El avrir y descargar la cale

dera de coccién dqurd de 20 & 25 minutos. El materiel fué evacuado al

i

carro de lavado en el cusl se encontravan 100 1. de agua caliente, a- j
proximadamente. .

Despuds de 15 minutos de duracién de reaccibén fué tratado el matew
rial por trés lavados de a 300 1. de agua fresca y seguidamente clasi-
fiocado.

Se obtiecne, en un rendimiento de 34% (oalculado sobre la materia
prime empleada para la previa hidrolisis) una celulosa ocuyo contenido
en alfacelulosa queda situado en un 93,5%, aproximadamente, y cuyo ccn;’
tenido en goma de madera, o xilana, es de 1,5%, aproximadamente, resul-!
tando eminentemen te apropiada>para la preparacidén de soluciones de hi~
lar, especiazlmente segiin el procedimiento de viscosa.

8i se efectfa la coocidn sin previa imbibicién de la materia prima,
ge obtiene una materia irregular &e cocoidn né homogénes, cuyo conteni-
do en alfacelulosa no estf situedo mas alld de un 917 y cuyo ocontenido
en goma de madera, 0 xilana, es poco mas 0 menos de un'5,5%.

Mieentras que los ejemplos 12 y 22 presentan la. marcha de prepare-—
oidn para una celulosa de fibras textiles, se cita en el siguiente e-
jemplo 32 la produccidn de unz celulosa papeleras Queda suprimidé en ew-
1la la previa hidrdlisis.

BIBVMPIO 32.« Correspondiendo a una préporoiGn de lejfz de 1 3,»5

fué calentada la lejfa de coocidn a 952C., incorporéndose 40 kgs. (cal-

oulados sobre peso seco absoluto) de peja corta. La composicién del 11—

quido de coccidén con una proporcidn de 4lcali de 1 : 0,15 fud:
29,95 gramos por litro de NaOH
12,65 » ” » de l\ia.'28
7,02 n n » de N32003

F s e T B e e e
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Totel de £lcalis 48,20 g/l. #le NaOH
Alcalis activos 42,90 g/1. ﬁe waOH | ;
Sulfuros;dau 30,1,

Después de un_lapso de imbiovicidn de 30 minutos fué cerrada la 7
caldera de coccidn y llevada durante 5 minutog a la temperaturs méxima ;
de 1702C., eproximadamente, Despuds de répido escape de gas (10 minue
tos) fué avierve la caldera de cocoidn (6 minutos) y evecuado el con-
tenido en un carrd de lavado gue estava llenado con 100 l. de agua
(902C.).

'El rendimiento de la caldera de coocidn importé de un 55 a un 59%,
réferido a paja corta avsolutamente secaze Despuds de Hin triple lavado
fué oconducido el material sovre un desfivrador hacia la oclasificecién.

El subsiguiente vlanqueo se efotud con mn 4 a wn 5%, aproximadamen—§
te, de ocloro activo (procedimiento de dos escalones). La celulosa did

los siguientes datos de anéflisis:
Viscosidad {(CeP.) ' 53, 2

Ceniza % , ' 0, 24
Lignina % 1, 14
Velor de furfurol l6, 1

Registencia & tracecién (longitud de

desgerramiento) a 502 escala Réamur 9450 m;
Resitencia al plegado (plegaduras

dooles 417
Resis tencia el reventado (prueta de rew

ventado a gresi&n segin Schopper—

Dalén en m“ de superficie de reven-
tdn 50, ()
Relstenocia & la rotura (segfin Elmendorf) 67,0

Contenido wianco (segin B. Lenge) 85 ~ 874
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Hecha le desoripeidn del presente invento se haoe constar, que as~ i
ta solicitud se acoge a log veneficios de priorided de la patente ale- |
mans n® P 6629 IVb/55 b, depositada en 22 de Noviembre de 1951, y que :
86 declaran oomo nuevas y de propie invencidn las reivindicaeciones si- g
guientes:

12, Procedimiento.para le ovtencidén de celulosa a base de materias
de partida que conticnen celuloss, caracterizado poréue, el materiél de
partida es saturado en estado desmenuzado,del modo correspondiente, ocon
los 1fquidos de tratamiento a temperatura aumentada, situsda, aproxima~
damente, devejo de los 1002, eventuslmente con aplicaoidén del vacfo, vee
Jo ovservacién de una p:opbrci&h de 1lf{quidos entre 1 ¢ 3,3 2 1l : 4, o~
proximadamente, siendo seguidamente, y en un espacio de tiempo de menos
de una hora, preferiblemente solo de 10 a 15 minutos, tratado a tempe—
raturas mas allf de los 1502 y presidén correspondiente.

28,.. Procadimiento, segin la reivindicacidén 12, carscterizado por-—
que, lea mencionada proporcidn de lfquidos se lograe por imbibicidén ocon
lfquido de tratamiento excedente y dejandb desprenderse por goteo el
8XCeso0.

38, Procedimiento, segin las reivindicaciones 12 y 28, caracteri-

z8d0 porcue, se utilizan ocomgifquido de tratamiento e los fines de pre—

via hidrélisis, docidos diluidos de una concentracidn menor de un 1%,
42,~ Procedimiento, segin las reivindicaciones 12 y 28, caracterizes
do porque, se aplica oomo lfquido de tratamiento una lejfa de cocoién |
alcalina, convenientemente, una lejfa de cocoidn usual parea el proce-
dimiento al sulfeto. |
5% 4= Procedimiento, segl@n la reivindicacidn 4%, caracterizado por=-
que, la lejfa de ococoién presenta una sulfurosi@ad aumentada de mss aaé

11£ de un 25%, ventajosamente inoluso mas 2llé de un 30%,
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, 63.- Procedimiento, segun la reivindicacién 13, caracterizado por- j
gue, la materia previamente hidrolizada, segun la reivindicacion 3&,
después del lavado y de exprimida el agua, es posteriormente tratada

en estado todavia humedo a continuacién, conforma, a las reivindicacio-
nes 43 o 53.

73.- Procedimiento, segun la reivindicacion 13, caracterizado por- j
que, el material tratado bajo presion y calor es posteriormente trata- j
do durante un breve tiempo, después de abandonar el recipiente reaooio—
nal, con el liquido de imoibioi6bn excedente, eventualmente bajo adicion™
de agua, sin presion.

8*.—Procedimiento para la obtencion de celulosa a case de materias
de partida que contienen celulosa. J

Segun se descrioe y reivindica en la presente memoria que conata |
de onoe hojas foliadas y mecanografiadas por una sola cara

Madrid, a 13 de Noviemore de 1952.

PHRIX-WERKB Aktiengesellsohaft.

p. a.
fp
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