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31 ataque de la  lignina y materiales que l a  contienen, 

espe c i  símente la  lignina Soholler y la s  le jía s  de desecho de 
la  celulosa a l su lfito , mediante hidrogenaoidn a presida, con i 
hidrogeno, a temperaturas elevadas en presencia de catalizado ¡ 
res adecuados, se ha descrito ya muchas veces. Como cataliza 
dores adecuados se emplean los metales níquel, cobalto, cobre, 
paladie y platino en estado reducido con o sin vehículo, o en 
estado de sus dxldee, hidrdxidos o carbonates. Los hi drdxidos 
o carbonatos de níquel o cobalto se prestan también como ca 
talisadores cuando se los precipita de la s  disoluciones de 
sus nitratos mediante disoluciones alcalinas o de carbonatos, 
directamente sobre la  lignina que se ha de hidrogenar.

Se conocen también métodos que hidrogenan la  lignina
o la s  sustancias que la  contienen con auxilio de catalizado** ¡
res oxídicos, como dxido cuproordmico o de mezclas de dxido ¡ 
ouprocrdmioo oon dxido magnésico o bárico. Tambidn es oonooi_} 
do el empleo de catalizadores sulfídioos, como sulfuro de oo_ 
bre, sulfuro de cobalto, sulfuro de níquel, sulfuro de hie 
rro, sulfuro de molibdeno y sulfuro de volfram.

Ahora bien, se ha descubierto que tanto para l a  hidro_ 
genaoidn de lignina como también para la s  le jía s  de desecho 
de la  celulosa al su lfito , puede emplearse ventajosamente co 
mo catalizador e l dxido cobaltoordmico en lugar del dxido ou_ 
proordmico. Esto puede realizarse por los mdtodos conocidos 
de modo análogo al dxide cuprocrdmico, precipitando en una [ 
disolucidn de nitrato de cobalto por adioidn de disolucidn

de cromato amdnieo, primeramente el cromato de cobalto amonio
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que se seos y luego a 300-380** se transforma en el óxido eo 
baltoorómioo. Esta preparación es sin embargo complicada, 
muy larga y d if íc il  de reproducir. Se ha descubierto que pue 
de evitarse l a  preparación separada del catalizador, precipi
tando cromato de cobalto sobre la  lignina y sometiendo a la.

hidrólisis e hidrogenaoiÓn el material asi preparado.
Por ejemplo 400 g de lignina finamente pulverizada con 

un contenido de agua te 56 %, se agitan con 1300 an  ̂ de una 
disolución acuosa de 67 g de nitrato de oebaEto cristalizado. 
En esta mezcla, dejando llegar lentamente 68 g de cromato po 
tásioo disueltos en 300 om̂  de agua, se precipita sobre la  
lignina el cromato de cobalto a 70-80** y agitando. Despuós de 
separar por aspiración, lavar con agua y seoar suavemente el- 
a ire , l a  lignina a si preparada se hidrogena en presencia de 
agua a temperaturas superiores a 380**, preferentemente a 530- 
340**, y a presiones superiores a 350 a t . ,  preferentemente a 
400-700 a t.

El catalizador de cobaltooromato producido por 
precipitación sobre la  lignina, posóe, frente a l Óxido eupro- 
crómioo, la  ventaja de que se obtiene e l mismo efecto con 
cantidades de catalizador esencialmente menores. Comparativa^ 
mente, para 100 partes de lignina anhidra se necesitan 10 a 
18 partes de cobaltooromato, correspondientes a 3-5 partes 
de Co, frente a 80 partes de óxido ouproorómico, correspon_ j 
dientes a 8 partes de Cu, para obtener de la  lignina la  misma! 
cantidad en productos destilables.

Por el procedimiento de hidrogenaoiÓn de l a  l ig ­
nina segín el invento se transforma el 98 % de la  lignina. 
Juntamente con agua de la  reacción y gas, se obtienen 78 %



de productos solublea en áter, de los que él 48 % puede des 
tilarse  a 8 mm Hg. El destilado ae oompone en el 78 % de feno 
le s , que constituyen el 56 % son referencia a l a  lignina. Los 
fenoles están en 58 % próximamente constituidos por pirooate

Para la  hidrogenasián de le j ía  de desecho de celulosa 
a l  eulfito que contiéna la  lignina disnelta oomo ligninosnlfe^_ 
nato de cal, se emplea como catalizador el eobaltoeromato, 
preferentemente de modo que el cromato se precipite sobre los ' 
vehículos conocidos, como tierra  de infusorios o carbán aeti 
vo y similares, y en este estado se mezclen con la  l e j í a  al 
su lfito  que se ha de hidrogenar. Pero con preferencia puede 
emplearse tambián como vehículo la  lignina Scholler, que se 
impregna de cobaltooromato por el mátodo ya descrito anterior 
mente. Por ejemplo 108C partes en peso de le j ía  a l su lfito  
que contienen 146 partes de sustancia de lignina, se mezclan 
con 64 partes de lignina Scholler, sobre la  cual se hm preoi 
pitado anteriormente 43 partes de cobaltooromato. Esta mezcla 
se hidrogena luego a 520  ̂ y 400 a t . ,  de presián en el hidr¿_ 
geno.

Ejemplos

quina.

74 g pueden destilarse a 8 mm Hg. El destilado con ; 
tiene 86 g de fenoles. ^
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207)42* con un oontenTu- 1086 g de lignina, Soholler con un contéJoTRo de
agua de 68 % y un contenido de oobaltooromato de 68
g se calientan a 380  ̂ durante 6 horas y media, a
una presión en el hidrógeno de 700 a t . , en un aato__
clave de agitador de 6 litro s  de cabida, juntamente

scon 1800 cm de agua* Del producto precipitado de 
la  reacción ae obtienen por destilación a 6 mm Hgt 
unos 130 g de aceite que en su 79 % se compone de 
fenoles#
-  600 g de lignina Soholler con 60 % de agua y
52 g de oobaltooromato se mantienen durante 6 horas 

oa 340 en un autoclave de agitador de 3 litro s  bajo 
una presión de 400 a t . , en el hidrógeno. Se obtie__ 
nen 107 g de productos dest Hables, de los que 76 
g son de naturaleza fenólica.
- En un autoclave de agitador de 8 litro s  se oa__ 
lientan a 320** durante 6 horas oen una presión de 
400 a t . ,  en el hidrógeno, 1000 cm̂  de le j í a  de dese_ 
cho a l su lfito  neutralizada con sosa oaustioa y que 
contiene 146 g de sustancia de lignina, juntamente 
con 64 g de lignina Soholler (seca) como vehículo
de 43 g de oobaltooromato como catalizador. Despuós 
de enfriar se obtiene una masa alquitranosa junta 
mente con una disolución clara transparente como el 
agua. El producto alquitranóse de la  reacción se 
separa del catalizador por disolución en acetona y 
por filtración  o centrifugación. Despuós de expul j 
sar e l disolvente, se obtiene por destilación a j 
una presión de 50 mm Hg, unos 66 g de un destilado ¡

i
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que pasa entra 70^ y 360 y que se compone aproxi_ 
mudamente en el 50 % de fenoles. Do l a  disolución 
acuosa se obtienen por extracción con óter, 10 g 
de porciones destHables. Por consiguiente e l ren 
dimiento total en productos destilaM.es es de 76 g, 
correspondientes al 36 % de la  lignina total intro_ 
duoida.
-  Una mezcla de 8600 om̂  de le j í a  de desecho a l 
su lfito  y 406 g de una lignina Soholler impregnada 
con 119 g de oobaltocromsto, conteniendo en total 
538 g de sustancia de lignina (seca), se calienta 
a 340** durante 4 horas bajo una presión en el hi 
drógeno de 700 a t . , en un auto clave de agitador 
de 5 litro s  de cabida. Del producto de la  reacción 
se obtienen 175 g de poroiones destilables (1 mm 
Eg), que en ntimero redondos se componen en el 50 %, 
de fenoles.
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La presente patente de Invención, consta de la s  
signientes reivindioacionest

1 - procedimiento para el ataque y disgregación 
de la  lignina y material que la  contiene mediante hidrogena^

ción e h idrólisis, caracterizado porque la  hidrogenación o 
la  hidrólisis se realiza empleando como catalizador óxido có 
baltoorómioo.

2 - Procedimiento para el ataque y disgregación 
de la  lignina y material que la  contiene mediante hidrogena^ 
oión e h idró lisis, caracterizado porque la  hidrogenación o 
hidrólisis se realiza a presiones superiores a 360 a t . , y a 
temperaturas superiores a 380** C.

3 - Procedimiento segón lo  reivindicado en los 
puntos 1 y 2, caracterizado porque el catalizador se prepara 
directamente sobre l a  lignina precipitando sobre e lla  cromato 
de oobalto y sometiendo luego a la  h idrólisis e hidrogenación 
e l material a si preparado a la s  temperaturas y presiones in 
dicadas.

4 - Procedimiento segón lo reivindicado en e l pan 
to 1 y 2, caracterizado porque para la  hidrogenación de le j ía  
de desecho de celulosa a l sa lfito  se emplea como catalizador 
el cobaltocromato.

6 - Procedimiento segón lo reivindicado en el pan 
to 4, caracterizado porque oomo vehfoalo del catalizador de 
cobaltocromato se emplea lignina Soholler.

6 - Procedimiento para el ataque y disgregación
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de lignina y del material que l a  contiene. -

Segdn se describe y reivindica en esta memoria dea 
criptiva.

La cual consta de siete hojas, foliadas y escritas
i

B ' a md quina por una sola de sus caras.

Bato.
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