3 aiel I F.xpediente vm;'lm.

REGISTRO DE LA PROPIEDAD INDUSTRIAL

PATENTE DE 'nvencion

MEMORIA DESCRIPTIVA

que se acompafia a la solicitud de

una PATENTE DE ' nvencion por..2C. . . afios, en Espafia

a tavor de
upig, Ss.a. L .., de nacionalidad
e Suize domiciliado en ZUG (Sulzs)

calle de ... Chemerfussweg  pGm. 27

por:
« PROCEDIMIENTG PARA FABRICAR CELULOSA SOLUBLE DE ALTA CA-.
LIDAD.

AN 13586

Agente Sr. B°+e“°



249199

MEMORIA DESCRIPTIVA

DE

PATENTE DE INVENCION

EN

ESPARNA

por veinte ainos

afavor de UDIC, S. A,

con domicilio en ZUG (Sulze) Chamerfussweg, 27

de nacionalidad Sul Zé

por "PROCEDIMIENTO PARA FABRICAR CELULOSA SOLUBLE DE
"ALTA CALIDAD", ' ' '

de la que es inventor, Dre Ertk H8gglund y Dr. Theodor Riehm.

Relvindlcéndose lo prioridad de la Patente depositada en
Sulzs el 12 de Mayo de 1.958 bajo el n? 59.415,



10

15

20

25

30

Un problema muy Importante de la elaboracién
de celuloss de la maders consiste en que ha de ais-
lorse un volumen cusntitetivo de celulose que ses
lo mes elevedo posible, pero simultinesmente habra
de separarse lgualhenfe los componentex que no con=
tengan celuloss, sobre todo las pentosanes. Al efec-
tuar la disgregaci8n de la madera con sulfito o sul=-
feto, procediendo & contlnuacién al blanqueo y al tra-
temiento posterior con alcalies, clerto es que se ob#
tendra una celulosas con un contenido de celulosa X
mds elevado que servird de medide pars la pureza de
ls celulosa, pero en tal caso bajard el volumen de la
celulose & muy fuertemente. Asl pues, tenfendo en
cuenta el esteado actus! de lo técnice solo serd po-
sible obtener a base de los procedimlientos conocidos
de disgregecién de |ls modere-celuloss, p.e. de maders
de hayo y mediante disgregacidn con sulfite, un volu-
men del 32% aprox. de celuloss con un contenidoX o
lo sumo del 89%. Con todo esto el contenido de pentow=
sanos segulird siendo elevados

Bgpjo otragtondiciones de disgregecidn, como por
ejemplo con une prehidrdlisis aclida en combinaclén con
elcelies, clertomente se podrén obtener contenldos~ X
hastas el 92%, es decir emplesndo mederes de haye, pero
el caso es que el vélumen de celuloss caerd por debe-
Jo del 30%, slendo sl mismo tiempo el contenide de pen-
tosanas de slgunos tantos por clento.

A base de procedimlento del presente Invento, em- .
pero, serd posible obtener, p. e de maders, incluso

de madere de 3rboleg de hoja caduce, una celuloss de
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un contenido <L del 9;-98% aproximademente, con un
contenido de pentosanes que es sole del 0,2 ol 0,7%,
que did el resultade de ser une celulosa~-raydn de
excelente calided pere la fabricacidn de seds arti-
ficial, celofén y pare todos los demds fines de apll=-
coclén, en los cusles se emplean las celuioses ade- %
cuadas de la mejor calidad. Aparte de la excelente ?
celldad del producto obtenido, dichs celuloss se ve
obteniendec en un volumen casi tedrice en relecidn con
le primitive substencie sece de |s maedera.

Segin el presente procedimiento leo madere es

disgregadas del modo conssbido, o sea bajo las condi-

‘clones acostumbrades en le fobricaclén de le celulose,

obteniéndose en su consecuencis uns celulose de al~- |
te viscosided. Después lo celuloss se blenques - fgual-
mente de la maners conocide = pars elliminsr los resi-
duos de lignine. Es muy Iimportante que la celulosa
quede lo mis posible Intente y que no se dlsgregue.
Diche celulosé fabriceda de tal forme sers entonces
removide com cido clorhfdrice del 30 ol 35% y con

une tempersturs corriente (unos 202 C.), durante 15

8 60 minutos. Los componentes exentos de celulose se
dllulrdn en este caso cesi por complete, producién~
dose une solucidn de azfcar que contlene HCi. Este
Gltima se :eperéﬂo modo eproplade de lg celuloss, le-
véndose despus ls celulose haste que se quede llbre

de 3cidos. Le soluciédn de szicar clorhfdrics que se

ve produciendo por otrs parte, se podré aplicer sin di=
ficulted alguns relteredsmente pars mejorar le celi- k

ded de le celuloss, sumentdndose o&f ls concentrecidn
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del ezlicer. Entonces se podrd eveporsr le solucién
de szlicer clorhfdrice por ejemplo en un conjunto de
asporatos de eveporscidn de tres escalones, proce-
diéndose entonces & une poshidr8lisis de la soluciédn
de szlcar que se hays producido, deslonlzéndole y
eveporéndole pore obtener asf un eimibar |implo y ten
clero como el agus, que servird pare méltiples fines
de splicacténe

Pare sumentar aln m8s el contenido o y pe~
re mejorer lo resctivided de ls celulose, serd con=
veniente proceder a un tratamiento con 8lcall, pees
con NeOH del 1 sl 10%, preferentements con uns tem-
pera*uré corriente; recomendemos que trabsjen en es-
te caso con un hidréxido sédico del 7 ol 124 y con
un 202 C.

’ Como quiera que el 8cido clorhfdrico, al le-
ver ls celulose con agus pare separar el 8cido clor=
hfdrico de loe misme se 1rd dlluyendo, habrd de dis-
gregerse de nuevo dichs agus diluyente, al proceder~
se & la recuperacién del 8cido clorhfdrico. Pars tal
fin se conducirdn los vepores, que durante ls desti-
lacién de la soluclén de ezflicer de 8cido clorhfdri-
co se von produciendo bajo vaclo, a una columna de
meterial de relleno (1), que estd Iguslmente bajo
un vacl?ﬂe unos 50 mm.de ls columnas de mercurio. Se
conducird sdem8s adentro del cebezal de dichs colum-
ne un 8cido clorhfdrico diluido del 1 ol 5%, &clido
de lavere.

Entonces se extrase del pie de dicha columne

dcido clorhfdrico, del 24 sl 25%, que serd descompues
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to en una columns de materis de relleno (11) = que
trabejs bajo presibn stmosférice = en goéyclorhfdrt-
co y en &cido clerhfdrico del 20% de ebullicidn cons-
tente. Este Oltimo retrocede e la columne 1. A ceu-
sa de lo combinecién de dichas dos columnes se dis-
gregeran los vepores del veclio del &cido clorhfdrice,
que ve entrendo en lo columne | y que proceden de le
evaporacidn de la solucién de szucer de 3cido clor-
hfdrico, juntamente con el 8cido clorhfdrico de lavar
diflufdo, en gas clorhfdrico en la columna 1l y los
wapores de sgus, que han de disgregarse, en las colum-
ne 1. Con .ayuds de dicho 8cido clorhldrikce de ls co-
lumne Il se podrd entonces fabricar un 8cido clorhf-
drice nuevo del 32% para la obtencién de nuevs celu-
losa fins.

Ejemplo 1

Se recslienten virutes de tascos de maders de
hays comdn con una cusdriple contidad de 8clido de ebu-
I11ctén de sulfito, siendo la correspondiente compo-
sfcién el 1% de Ca0 v el 6% de SOz, es decir de forme
que la temperature méxime seo de los 1352 C.

Le moteria hervida tlene un contenido de ligni-
na que corresponde sl nimero- Roe 2,4 con un rendl-
miento de la ebullleidn del 45,9% del peso de le mo=-
dera. Dichs célulosa, que tlene une viscoslided=TAPP}
de 58 cP se blanqueo; o see tratdndols con clore, lo-
vado Intermedio con alcalies & hipeclorito. Une vez
efécfuado el lavado separador el rendimiento de le
ebul l1cién serd del 94,9% y la viscosided-TAPPl 40 cP.

Dichs celuloss es tretede de tal forme med!an+é un trs
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bajo continuo con &clido clorhfdrice del 32% y con

202 C, que cade partfcula de celuloss no entre més
de |5 minutos en contacto con el &cido clorhfdrico,
menteniéndose siempre una proporciédn entre el acido
clorhtdrico y lo celulose de 30 : 1. El 8cido clor-
hfdrtco, que shors es sacarffero y se ve escurrien-
do contlnusmente, se disagrege de le celuloss, cbte-
nténdose de aquel de |a maners conocide por un lade
une soluciédn de azucer limpla, clars como el agus y
espess, recuperdndose del otro lado la parte princi-
pal del &cido clorhfdrico eplicados Ahore dicho &ck-
do clorhfdrico es scabado en un 8cido clorhfdrico del
32% - sin que sufra précticemente une pérdida sustan-
clal de 3cido clorhfdrico- juntsmente con el agus de
lavado clorhfdrico que fué obtenida al separar me-
diente el lavado el 8cido clorhfdrice que subsistié
en lacelulosa - en una Instalaecién concentradore de
8cido clorhfdriceo como hemos dicho anterlormente,
volviéndolo o someter ol tratamiente con 8cido clors
hldrico de ls celulose dentro del procese clrculeto-
rlio. Este procedimlento consiste en que se ve evepo-
rendo le solucidn de szflicar de 3cido clorhfdrice,que
se hays seperado de lo celulose, en un conjunto de
aparatos de evaporacldn de multipaso, conduciendo los
vapores del 8cido clorhfdrico del Gltimo escelén o
una columne de moteries de relleno al vaclo, conducier
do & ls parte superior de dichs columna de moterios
de relleno 8cido de iaver dilufdo que se produce ol
levar la celuloss, extrAyendo sdemds de ls parte In-

ferior de lo columns acido clorhfdrico del 24 al 25%
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sproximedemente, conduclendo este Gltimo medionte

unas bomba & una columns rect!ficadors que esté bajo
presién norma! s una segunda columns rectificadore,
disgregendo el 8cido clorhfdrice en diche columns rectj
ficedors en goses- HCl y en un &cido del eproxe 20%,
heclendo volver strds este Gltimo &cldo o la columna
de vecio menclonade en primer lugar, resuperando ssfl
con ayuds del gas~HCl que se hs formedo en le segun-
ds columna y con el agua de condensaclén del 3clde

clorhfdrico de los otros escalones de eveporacidn un
dcldo nuevo del 32%, volviendo a conducir este Glt1-
mo 8cide clorhfdrico al ciclo del 3cido clorhfdrice.
Ls celuloss que estd Ilbre de 3cido clorhfdrico y que .
se he obtenido como anteriormente se ha descrito, se-

rd tratads con uns solucién de hidréxido sédlico, be-
Jo 202 C. del 8% durante 30 minutos. El rendimiento

de celuloss fine es del 86,0% de lo celuloss blan=

queads o del 3;,5% del pesc primitivo de ls maders.

El contenlido de celulosa—oc de ls celuloss obtenl-
do es del 96,2%, El contenido de pentosenss es menos

del 0,8%. »
Ejemplo 2

Se recalientan virutas de tscos de madera de
hays comdn con uns cuadruple centldad de dcido de 7
ebul 11c1én de sulfite, siendo la correspondiente com=
posicldn el 1% de CoO y el 6% de SO2, es declir de ’
forms que lo temperaturas mdxima ses de los 1352 C.
Lo materia hervide tiene un contenldo de l1gnine que
corresponde al nimero-Reoe 2,4 con un rendimiento de

lo ebullicidn del 45,9% del peso de le maderss Dicha
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celulose que tlene una viscosidad de 58 cP-TAPPl ge
blanques, o sea tratdndols con cloro, lavade Interme-
dlo con alcelies & hipoclorite. Una vez efectuado el
lavado separador el rendimlento serd del 94,9% del renaé
dimlento de ls ebullicidn y la viscosidad=TAPPI 40 cP.f
Diche celuloss es trateds dursnte 15 minutos bajo 202 |
Ce con &cidoclorhtdrico del 32%. Le proporclén entre :
8cido clorhfdrico y celulose es 30 1 1. Después de he- ;
ber separsde el 8cido mediente |avado, se tretord la
celulosa con une solucién de hidréxido sédico del B%
bejo 202 C. y dursnte 30 minutos. El rendimiento de
celuloss fins es del 85,;% de 1o celuloss blanqueada
o del 3;,5% del pesoc primitivo de la mederas El con=
tenido de celulosa o¢  de la celulose obtenlds es del
96,1%. £l contenido de pentosenss es menos del 0,8%.
Ejemplo 3

Se recalientan virutes de tecos de maders comén
con uns cuadruple centided de 8cido de ebulllcién de
sulfito, slendo la correspondliente composiclién el 1%
de Ca0 y el 6% de S0p, es decir de forme que lo tempe=
returas mdxime ses de los 1352 C. Lo materis hervide ,
tiene un contenido de lignina que’corresponde al nb-
mero-Roe 2,4 con un rendimiento de le ebulllicién del
45,9% del peso de la modere. Dicha celulose que tle=-
ne une viscosidsd-TAPPl de 58 cP se blanques, o ses
tratdndols con clore, levedo Intermedio con alcalies
& hipoclorite. Uns vez efectusdo el lavedo separador
el rendimlento serd del 96,1% del rendimiento de la
ebulliciédn y la viscosided-TAPPI 3; cP. Dicha celulo-

se serd tretede dursnte |5 minutos bajo 202 C. con
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8cido clorhfdrico del 32%. Las proporcién entre &clde
clorhfdrico y celulose es 33 s 1. Despuds de hsber se-
poredo el 8cido mediante el lavado se tratard is celu~
lese con une solucidn de hidréxido sédico del 8% be-
Jo 202 Cs y dursnte 30 minutos. El volumen de celulo~
so fine es del 84,2% de lo celuloss blenqueada o del
37,1% del peso primitivo de s moders. El 8cido clor-
hfdrico contiene ademds un 14% de x!lose. El conteni=
do de celulosa oC de ls celuloss obtenida es del 96,13
El contenido de pentossnes results menos del 0,8%.

Al emplesr hays blanca se obtendrdn = bsjo las
mismes condiciones en lo demds ~ contenidos de celu~
lose < de un 97% eproximadamente y contenidos de pen-
tosanes por debsje del 0,5%; con madere de asbedul se
slcenzerd un rendimiento de celulosa del 39 ol 40% y
contenidos <X del 98 sl 99%.

N O T A

Se reivindican como propios y nuevos pars que
seon objeto de uns Pastente de Invencliédn, en Esgpesfis,
por veinte efios, reivindicadndose ls priorided de ls
Patente depositada en Suizs el 12 de Meyo de 1.958,
bajo el ne 59.415, los puntos siguientes:

1.- Procedimiento pers fabricar celulose solu=
ble de alts calided, ceracterizado por trater ls ce-
luloss de alts viscosided que hs sido elaboreda de
la meners acostumbrede y sometides sl blenqueo que se
mencionarad s continuacién, con 8cido clorhfdrico del
30 ol 35% de HCl con unas tempersturs corriente de las
hsbltecliones, separando el 8cido clorhfdricc medien=

te el lavado e Ir evaporando la solucidn sacerffers
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de 8cido clorhfdrico, que se haya producido el pro-
ceder a la purlficaclén de la celuloss, preferente-
mente en un conjunto de aparatos de evaporacién de
peso miltiple, conduciendo los vapores del acido clor-
hfdrico del (ltimo esceldn o una columne de materias
de relleno que esté sl vaclo, conduciendo & ls porte
superior de dichs columna de materias de relleno a8i-
do clorhfdrico de lavar dilufdo, que se produce sl
lever la celuloss, extrayendo sdemas de le parte In-
ferlior de la columne 8cido clorhfdrice del 24 sl 25%
aproximedemente, conduciendo este Gltimo mediante una
bombe & uns segunds columna rectificadors que esté
bsjo presidn normsl, disgregando el 4cido clorhfdrice
en dichs columnas rectificadors en gases-HCl y en &ci-
do del 20% sproximedemente, conduciendo este &liimo
&cldo haclie atrds a la columne de vacio mencionede en
primer luger y recupenrando con la ayude del gas-HCI,
que se hs producido en ls gegunda columne, y con el
agus de condensscidn del 8cido clorhfdrico de los otro:
escalones de evaporacidn un nuevo 8cldoclorhfdrico del
30 al 35%, conduclendo este Gltimo nuevemente ol cl-
clo del &cido clorhfdrico.

2.- Procedimlento para febricer celulose solu~
ble de alte celidad, segfn le relvindicaclién 1, ca-
racterizedo por someter la celuloss, que hs sido fa-
briceds de la meners acostumbrads, con el subsliguiente
blanqueo de 1o misms, y tratade con &cide clorhtdrice
con una tempersturs de les habitecliones, & un traste-
miento posterlior con slcallies, preferentemente tra-

t+8ndols con hidrdxlido s8dico del 7 ol 12%, bsjo 202 Ca
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3.~ PROCEDIMIENTO PARA FABRICAR CELULOSA SOLU=~-
BLE DE ALTA CALIDADs |
‘ Todo donfbrme se describe er ls memoris que en=
tecede y se reivindics en su Nota.

Ests memoria consts de once hojas follades y

escritas a mdquina por una sola cers ¥
Medrid, 6 de Mayo de 1.959
UDIC, S. Ae
P. A.
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