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PAT’ENTE DE INVENCION
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MEMORIA DESCRIPTIVA
. sobre'

"Procedimiento de purificecién de lejiae de 4lceli
" chustico”.

T T—
e

SOIICITANTES: IMPERTAL CHMMICAL INDUSTRIES LIMITED, entided ingless,
7 Gomicilieds en Impe:rd.al Chemicd House, M111benk,
Londres, Ingla:berra.

18 presente invencién se relaclona con un proce=
dimiento para eliminar impurezas de metel pesado de lejias
de &lcall chustico, més especialiente de lejias de sosa
céazsticé.

5”. En la fabricacidén de raydm de viscose una de les
feses principales es prepara:f- celulosa alceline mediante
impregnacién quimica de pulpa de madere o "linters" de
algodén en soluciones de sose chustice de una concentrecién
de 18 ~.20% durente 2 2 3 hores, Ies lejias de sosa céustice

10, imneceserias se eliminen por prensado y la celulosa alcslina
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hfmede asi obtenide se desmenurze y se deja envejecer en
condiclones reguledas de temperamtura duranmte unperiodo de
unos dos dia.s‘. £l tiempo o duracién del procedimiento vise
coso en su conjunto estéd muy afectado por la proporcién de
enveJecimiento de la celulosa alcelina y por consiguiente,
es muy importaxﬂ:e",‘ poder controler y, sl es neceserio, regu=-
lar dicha proporcién. Ciertos metales pesados teles como
el hierro, el cobre, el niquel y el mangeneso ejercen efectos
cataliticos en el procedimiento de enve;iecimiento‘. El
efecto catalitico del menganeso es més eficaz que el de
los otros, por ejemplo, es peso por peso eproximadsmente
diez veces que el hierro'. Ee necesario clerto grado de
efecto catalitico, pues de otro modo el procedimiento
de envejecimlento tendria lugar con demasieds lentitud.
Por consiguiente, es importente poder ejuster la propor-
cibén de :lmpureza.s de metel pesado en les soluciones de sose
céustica, a una cifre spropieda, y debido &l efecto pre=
ponderante del mangeneso, serf muy conveniente efectusr
cuslmier procedimiento para controlaer le eliminscién del
mengsneso, parcisl o précticemente campleta, de les sdu-
ciones de sosa céustice en le fabricecidn del rayén de
vigeose,

Ya se sabe que diluyendo simplemente soluciones
de sosa clustice del grado usuelmente suministredo en la
industria del rayén viscosa , o sea de un 46=-4"% de soss
cuestica, :Lnieriofés e un punto en el que contienen un
20% de sose chustice, el mangeneso que contengan, llega a
hacerse inesteble en solucién y se precipite lentemente
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como un hidréxido. Este precipitedo irequiere wn largo

tiempo - dos o mfs dles para fijarse y es dificil de fil-
tra;rl. Tembien se sabe que la eliminacién de manganeso, efec-
tuade &e este modo, puede scelerarse mediante una prévie y
suave oxidacién de le solucién, por ejemplo con una pequefia
cantidad de hipclorito sbdico o sfiediendo una sal megnésica,
tal como sulfeto magnésico que foma un precipitado sdicional
de hidréxido magnésico que encierrs el hidréxido de man-
ganeso y ective .su precipitacién, pero eun estos procedimien=
tos son lentos, pues necesitan 24 hores y aun més, y el
hidréxido magnésico es .dificil de filtrer y no se fija fhcil-
mente en las soluciones de sose chustica sl 208, Ahore bien,
hemos descubierto que efiadiendo une pequefia cantided de
bibxido de mangeneso finemente dividido & las soluciones
diluidaes, y si se desea, oxidmdes, a unos 40 O‘. ¥y con
posterior sgitacién, se vé precipitando hidrézido de menge-
nego en pericdos del orden de 15-50 minutos y el percipitado
puede filtrarse ficillmente,por ejemplo a través de un cris-
tal concrecionado.

Mediente este método hemos podido reducir el
contenido de mangsneso en les soluciones de scsa céustica,
tento oxidades camo inoxidades, en proporciones del orden
de 4 partes en peso de mangeneso por millén de sosa
céustice = que represente una cifra medle pars le sosa
céustica hecha por el procedimiento de sosa~cal & valores
ten reducidos camo 0,27 parte en peso de mangenes por
millén de sose céustice. Tambien hemos descubierto que
la adicién de una solucién de sulfato de manganesc en
luger de bibéxido de menganeso, produce répidos resultados
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andlogos. ¥l peso requerido del bibdxido de mengareso o
sulfato de menganeso es pequefio, ascendiendo a menos de 1
g". MnOy o MnS0,.4H;0 por litro de solucién de sose céus-
tice al 20%, Kl hierro contenido en las soluciones de
sose clustica se elimina tambien parcielmente como lo es
el mengeneso mediante muestre procedimiento. FPor consi=-
guiente, segun 1alpresente invencién,tratemos las solucio=
nes de sosa céustice, si se desea en condiciones de 0xie
dacién suave, y convenientemente a una temperatura emtre
359 v 45;‘ C. con une sal u 6xido de menganeso, egitendo y
separsndo por filtracién u otros métodos cusl esquiers s61i-
dos que se hayan precipitado.

Ia concentraciédn preferida de soluciones de sosa
céustica es equivalente & un 20% de NaOH y la tamperatura
preferentemente 402 G, Este concentracién es muy conve-
niente, puesto que precisemente slrededor de le mieme es
e la que las soluciones purificadas se emplesn en los
procedimientos de impregnacién o macersciédn,

Las = luciones de sosa clustice gue suministran
los fabricantes pere enplearlas en los procedimientos del
reyén viscosa contienen ususlmente entre 46% y 47% de sosea

clustica. A tempersturas normeles el calor de dilucién libre

para diluir tel solucién a una concentracién de un 20% es

bastante para elevar la temperatura de 12 solucibn e unos
40® C. De este modo lag condiciones preferentes, tamto
de la tempersturas como de la concentracién en el proce=~
dimiento de la presente invencién, son muy convenientes

para la fabricacién de rayén viscosa.
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Le sal u éxido de manganeso deberd ser, de preferen-
cie, finemente dividida para que su accién al eliminer las
dmpurezas sea réypide. Tambien deberd ser précticeamente
pura y no estar conteminade con peg;ueﬁgs bimpurezas,‘

100'. taies cano por ejemplo compuestos de hierro gque puedan
ser recogidos por les soluciones de sosa céustica duran-
te el tratamiento . Un 6xido apropiado es el bidxido
de mangé.neso preparado précticemente puro por métodos
de precipitacién; sa.les_apropiadas son el sulfato

105~. mangeneso o cloruro. A
" Es muy conveniente efectusr una agitacién durante
el tratamiento con objeto de activar la reaccién y esto
puede conseguirse coﬁ une sgitacibn enérgica.
El arrastre del oxigeno stmosférico debido a tal
110, agitacién no perjudicaréd la marche del tratMtoé en
efecto, un medio embiente ligeramente oxidante dado por
| ejemplo por oxigeno diemelto o por le adicién de hipo-
clorito séalco camo ya se ha descrito estimule la preci-
pitecién de compuestos de manganeso. '

115, Nuestro procedimiento v& ilustrado, pero en modo
algumo limitedo, en los siguientes ejemplos.
ETEMPLO 1,

A 800 grs. de une solucién de sosa céustice
conteniendorésl.ssﬁ de NaOH se afiadieron 20 mls., de ure
120. solucién de hipoclorito s8dico que contieme 12.3% de
cloro utilizeble. Esto fud suficiente pare oxidar todo
el material oxidable en la solucién de sosa cfustica
y ~de;ia.1:. un ligero exceso de cloro utilizable, segun reve-
las las siguientes clfras:
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total de materisl oxideble en la lejie de soea
céustics, ivalente & '
6.04 mls,N/100 iodine/5 grs. HaOQH

exceso de cloro después de afiadir hipoclorito
sbdico equivalente & -
1.05 m1s.N/100 cloro/5 grs.NalH.

Después de bien meszcledos, 500 grs. de la mezcla

~ spe dlluyeron en 650 grs. de agua destilade y se sgiteron

con 0,45 grs., de bibxido de manganeso a 40% C, Se tomaron
muestras a intervalos y se filtreron a través de un
eristel cancrecionado.

Determinaciones de mengamnesofde hierro cloro-

nétricamente en estas muestras dleron los siguientes rem l-

tados
partes Mn por Partes Fe por
millén Ra millén NeOH
solucién de sosa chustica ' S | .
insoluble ( 45,3% NaCH) 3.7 1.4
golucién sosa clustice
diluéga
(19. NeOH) deagués de 5 mins. 0.34 1.6
. . .- #is * 0.27 1.0

" "eo " 0e2%7 - 1.0
| EIEWPIO 2,

A 800 gramos de una solucién de sosa céustica
comteniendo 45,36% de NaCH se afiadieron 20 mls. de una
solucién de hipoclorito sédlco combeniendo 12.3%} de cloro
disponible. Epto fué suficiente para oxidar todo el mate-
rial oxidable en ls solucién de sosa cAustica y dejar un
ligero exceso de cloro disponible, como revelan las siguien-
tes cifras'.

total de material oxldsble en la lejia de

sose cfustice equivalente a 4.5 mls, N/100
iodina/5 grs.NaOH, _
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Exceso de clorc después de afizdlr hipoclorito sédico
equivalente & 2.5 mols.N/100 cloro/5 gr.NaOH.

Despubs de bien mezclados, 308 gramos de J mezcla
se diluyeron en 400 grs. de agua destilada conteniendo 0,38

gr. de sulfato mengsneso disuelto MnSO .4H20 ¥ se agitaron

4
a 402 c'. Se tomaron muestras a intervalos y se filtraron
a trévea de un cristal concrecionado.
Determinaciones de hierro y menganeso clorométricae
mente e:n“estas muestras dieron los siguientes resultados:
partes Mn por partes Pe por
millén NaOH  millén NaOH

solucibn de sosz miustica

insoluble (45.3% NaOH) 4.4 1.7

solucién de sosa céustica ‘

diluigga ‘

(19.9% NaOH) despues de 15 minutos 0,28 1.1
H O T A

Desorita suficientemente la naturaleza del invento,
asi como 1a manera de realizarlo en la prdctica, debe hacers
se constar que las disposiciones anterlormente indicadas son
susceptibles de modificaciones de detalle, en cuanto no alte-
ren su principio fundanente.l.. Tanblen se hace constar que
el invento corresponde & una pé:l.jente Presentada en Inglaterra
con fecha 21 de febrero de 1952, n® 4600/52, acogiéndose,
por lo tanto, 2 los beneficios que“conceden 1 Convenios
Internacionales en vigor, y siendo lo que constituye la
ésencia del referido invento y por lo que se solicita
Patente de Invencién, por 20 afios en Espafla "Procedimiento
de purificacién de lejfas de &lceli céustico®; caracteri-
zéndose por lo siguiente: »
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12.~ Procedimiento de purificacién de kejlas de

41lcali cdustico o de soluciones de sosa céustice o potasa

190. cdustica, caracterizéndose porque se las afiade en condi-
ciones ligeramente oxidentes, sl se desea, 6xidos préctica-
mente puros o sales de manganesé, agitendo y sepé.rando los
s6lidos precipitados.

29,- Procedimiento segun reivindicacién 1%, carac-

195'. terizéndose porgue el 6xido de manganeso es bibxido
menganeso finamente dividido.

32 ,~ Procedimiento segun reivindicecién 1%,
caracterizéndose porque la sal de maengeneso es sulfato
MENZaNnoso. ‘ _

2007. 42, . Procedimiento; segun se especifica en 1zs rei-
‘ viridicaciévnea‘ anteriores, caracterizéndose porque la solu-
cibn de sosa céustica en tratamiento contiene de 18% a 22%
de &osa chustica, |
52,- Procedimiconto segun se especifice en una
205'. cua:l.m:.ieré de las reivindicaciones precedentes, caracteri-
' zéndose porque la temperatura de la, solucién de sosa clustica
en tratamiento es entre 302 C, y 509 C.
62,- Procedimiento segun se esPecifica'en una cual-
quiera deAlas relvindicaciones precedentes, carascterie
2104. zéndose porque se sfiade hipoclorito sédico a las soluciones
' de sos;a cldustlca para ponerlas en condiciones de oxidacién
suave, |

72 .- Procedimiento segun me especifica en una cusl-

quiera denlas reivindicaciones precedentes, caracterizédndose
215, porque las soluciones de sosa cduatica de un 40 & un 46% se

diluyen pr:lmeramente en agus pegs dar soluciones de yn 18 &
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224 a la temperatura adecusda para el tratamiento.

89'.- Procedimiento de purificacién de lejias de
8lcali chustico: segun queda substancialmente deserito
en la presente memoria, que conste de nmueve hojas escritas

e médquina por uns sola cara.
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