P - 19,287

2 J 3594454

Py
EOAN

9 55569

MEMORIA DESCRIPTIVA
dara solicitar
PATENTE DE INVENCION,
en '
ESPANA
por VEINTE afios
a nombre de RAYONIER INCORPORATED, entidad norteamericana, establqpida
en 161 Bast 42nd Street, Nueva York, N.Y., Estados Unidos de América,
pors

"UN PROCEDIMIENTO PARA PRODUCIR HIDROXIETILCELULOSA".

La presente invencidn se refiere a la fabricacién de hidroxi-
etilcelulosa (HEC), ¥y tiene por objeto un procedimiento perfeccionado
para la reaccidn del dxido etilénico gaseoso con dlcali~celulosa para
obtener la HEC. La invencién proporciona un eficaz procedimiento conti-

5 nuo para tratar un lecho de particulas fibrosas de alcali-celulosa con
bxido etilénico gameoso con el f£in de fabricar una forma perfeccionada
de HEC que se puede llevar a un eficaz lavado., secado y formacidn de
pellas.

Una de las dificultades de la fabricacidén de un producto de HEC

10 comercialmente satisfactorio es 1a de lograr una unifommidad de susti=-
tucidn del éxido de etileno en la celulosa. Aun ouando esto ha sido

posible en el tratamiento de bandas continuas o léminas de celulosa,
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primero con hidréxido de sodio para forﬁar adlcali-celulosa y luego con
8xido etilénico, no ha existido método satisfactorio para la fabricacién
de HEC a partir de un lecho o una masa suelta o ahuecada de particulas
fibrosas de celulosa en una operacidén continua. Esta invencidén se base en
el descubrimiento de que en un lecho o una masa suelta ahuecada de fibras
de élcali=-celulosa, al que se hace avanzar sobre un transportador vibran—
te mlentras se encuentra en contacto con el éxido de etileno gaseoso se
efectua una completa penetracidén de la masa, oon un tiempo de retencidn
controladoy y que da por resultadoc una reaccién uniforme y eficaze

By proceso de la invencidn hace posible mover continuamente una es-—
pesa masa ahuecada de celulosa en partfculas, a la que preyiamente se ha
hecho reaccionar con una solucién de hidréxido sédico, poniéndola en con-
tacto de reaccién con éxido de etileno para obtener la HEC, y moverla des=
pués a uns velocidad lo bastante retardada para efectuar un envejecimien=
to o maduracféﬁ y una eterificacidn mientras se encuentra en contacto con
el Sxido etiléﬂioo gaseoso. Bl sistema de transportador vibratorio utiliza-
do en el procedimiento mueve progresivamente la celulosa a través de la cé-
maera de gases en una multitud de recorridos ¢ carreras que levantan la ce=
lulosa y la dejan ceer alternativamente, aumentando y disminuyendo el es-
pacio existente entre el material y el transportador. Esto origina una
especie de acoidén de bombeo o "respiraclidén" que fuerza al 6xido etilénico
gaseoso & ir de un lado a otro atravesando 1a masa de &lcali-celulosa en
movimientio.

La invencidén proporciona asimismo un aparato de reaccién que compren-
de medios para poner en vibracién un material sélido, suelto o ahuecado,
¥y encerrar los medios de vibracidn y el material en el interior de una
cémara estanca o hermética a los gases, en unidén de medios para la admi-
sién de gas a la cdmara, para su reacoifn oon el material.

El aparato de la invencidn comprende un transportador vibratorio

en espiral, de tipo y construceién ya conocidos, montado y accionado en el
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interior de una odmara hermética a los gases, tal como una torre, estando
dicho transportador dispuesto para mover progresivemente haoia arriba o ha-
cia abajo el lecho de material a poner en reaccidn con gas, eh el interior
de la cédmara hermética & los gases. La torre estd provista de medios para
el suministro y la retirada de gas, el control de presidén y temperaturs,
¥y de la frecuencia de vibracidén para regular el paso del material sometido
a reaccién y la "respiracién! de un lecho de profundidad dada. En uma de
sus realizaciones, el aparato comprende dos reactores coneotados entre si
en serle, uno en el cual el material se lleva hacia arriba hasta su par-
te alta y se entrega luégo, a través de un conducto cerrado, al fondo del
otro reaotor para la repeticién del movimlento ascendente. Se habilitan
vélvulas adecuadas de alimentacién y entrega, para permitir efectuar dife=
rentes tipos de tratamlento en los dos. Por ejemplo, en el procedimiento
de la invencidn, un transportador puede utilizarse como receptédculo de
reaccidn y el otro para la maduracién o despolimerizacién. Este aparato
tiene otros varios usus; por ejemplo, puede emplearse ¢n relacidn con el
proceso de la viscosa, para tratar §lcali-celulosa con bisulfuro de carbo-
no, pare la xantatacidén en un recepticulo de reaccidn y la maduracién en
el otro.

El dibujo adjunto ilustra mds o menos esquemBticamente una dispo~
sicién de aparato para poner en préctica un proceso completo conforme a
la invencién, y asimismo un receptéoculo de reaccidén realizado conforme
al invento. En el aparato indicado, las figuras 1a y 1b se representan
en dos partes, por su longitud; en la realidad, el aparato es continuo.

El aparato ilustrado comprende un dispositivo o conjunto unitario
1 para la oonversidén de hojas de pulpa de celulosa en &lcali=celulosa.
Un aparato y un funcionamiento preferidos son los que se describen con
mayor detalle en la patente UeS, n9 2,614,102 de Schlosser y Mitchell,
fecha 14 de octubre de 1.952¢ En el procedimiento de dicha patente, la

solucidn de hidréxido sédico impregnante es forzada a pasar a través de
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la hoja de pulpa de celulosa P en una operacién o tratamiento de macera-
cién que efsctla una conversidn uniforme de la celulosa al grado deseado
de alcalinizaoidn.

La hoja de pulpa de alcali-celulosa P, de la cual se ha eliminado
la sosa ciuatica sobranfe por aspiracidén y prensado, se pasa a un desme=-
nuzador continuo 2 de discos para desintegrar la hoja convirtiéndola en
una masa fibrosa que es depositeda en el conducto 3 de transportador,
del cual pasa, transportado por unos medios mecénicos tales como un tor—
nillo sin fin, & la tolva 4. Se sobrentiende que la &lcali-celulosa puede
también ovtenerse de celulosa fofa, en una operacién de maceracidén hasta
obtener una papilla de &leoali-celulosa fibrosa que puede pasarse al des-
menuzador o depositarse directamente en la tolva 4 para la continuaocidn
del proceso. Como se observard, el conducto 3 y la tolva 4 estén completa-
mente encerrados para la exc¢lusidén de la atmésferas La flcali=-celulosa de
la tolva 4 es llevada a través de una vAlwvula rotatoria de alimentacién
5, estanca a lo gases, hasta la parte inferior del receptéculo de reaccidn
6., A este fin puede servir cuslquier vdlvula adecuada del tipo destinado
a al alimentacidn o entrada de un s6lido en un conducto o cémara que con=-
tenga un gas confinado.

El receptéculo de reaccibén comprende un transportador vibratorio
central 7 sostenido alrededor de un 4rbol ocentral 8 y montado a vibracién
en la base 9, El dispositivo transmisor de vibraciones 10 est& montado en
la base, y dispuesto para comunicar o transmitir vibraciones al transpor-
tador, a la frecuencia natural y amplitud deseadas. E1 transportador es
en general cilfndrico por el exterior, y estd enteramente cerrado en una
caja o envoltura de alojamiento como; por ejemplo, una estructura de torre
11, que proporcionar en su interior una cémara hermética a los gases. Un
modelo adecuado de transportador espiral vibratorio es el fabricado por
la Carrier Conveyor Corporation, de Loulsville, Kentucky, U.S.A. Cada uno

de estos transportadores tiene en su base 9 un vibrador eléctricamente
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accionado, como se ilustra en el receptéculo de reaccidn 20. El transpor-
tador ilustrado es un canaldn en espiral, de seccién recta rectangular,
abierto por arriba, y la celulosa fibrosa P asciende por el iransportador
debido a la vibracidn.

El receptdculo de reacscidn 6 tiene una entrada 12 para el 6xido de
etileno gaseoso, y una salida 13 rara este gas, lo que permite hacerle
volver a circular a través del sistema, con unos medios adecuados de bom=-
beo (Que no se representan). Toda el &rea que circunda al transportador
se mantiene en una atmdsfera de 6xido etilénico gaseoso, a la presién y
temperatura necesarias. Ei caldeo puede efectuarse calentando el 6xido
de etileno en circulacidn, o mediante serpentines de vapor o elementos eldc—
tricos u otros medios usuales en el interior de la envoltura de alojamiento.'

La HEC formada en el receptfculo de reaccién 6 se saca al conducto
14, desde el cual se lleva, por medio de la vdlvula 15 hermética a los ga-
ses, movida por fuerza motriz, al conducto de alimentacién o transporte
16 que estd provisto de un tornillo sin fin pera depositar la HEC en la tol-
va 17. La vdlvula 15 impide el libre paso de dxido de etileno gaseoso al
interior del conducto 16.

La HEC se hace pasar desde la tolva 17, a través de tma vélvula 18
hermética a los gases, a la parte inferior del receptdculo de reaccidn 20,
Bste receptéculo de reaccidn puede ser semejante al receptaculo 6, y se
hace funcionar, en el procedimiento de la invencién, para madurar la HEC,
Bsta maduracidn sse efectua socmetiendo la HEC a una oxidaoidn reguleda,
con aire u oxigeno mantenido a temperatura adecuada en el interior de la
envoltura o torre 21, mediante el suministro de estos gases por la entrada
22, La HEC, adecuadamente madurada, se s&ca al conducto 23, desde el cual
es llevada por medio de la vdlvula 24 hermética a los gases, movida por
motor, al conducto de transporte 25 por tornillo sin fin. La vélvula 24
impide el paso de toda cantidad apreciable de gas desde la torre 21 al

conducto 25. La HEC madurada se saca a la tolva 26, Desde esta tolva, la
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HEC se carga a la velocidad deseada, por medio de la vélvula de alimenta=~
cién 27, en un aparato lavador 28, de preférencia en un lavador centri-
fugo continuo. Esta operacibén se efeotua con agua, para eliminar la sosa
cdustica residual y los subproductos solubles en agua. La solucién céus-
tica débil procedente de esta operacién puede enviarse a la seccién de re=
cuperacién de sosa cdustica para nuevo uso en la operacidén de macerare

La HEC lavada resultante en forma de miga en particulas se pasa a
través del transportador 29 y se echa en la tolva 30. De la tolva 30, la
miéa pasa a través de una méquina 30' de hacer pellas, que comprime el ma—
terial en pellas relativamente densas y bastante uniformes, de diversos
tamafios como, por ejemplo, de 3,2 & 9,5 mm de difmetro. Estas pellas pue=—
den obtenerse por extrusidén de la HEC a través de unas matrices hasta ob-
tener varillas que rompen en pequefios trogos durante la extrusidn. Las
pellas se pesan por el transportador 31 y seléchan en la tolva 32, la cual
se llevan a través de un secador rotatorio, en el que se secan como una co=
rriente de aire caliente inyectado en el secador 33 por la abertura 34.

La operacién puede realizarse a la presidn atmosférica o a otras presio-
nes proporcionadas por la bomba de circulacién (no representada). Las pe-
llas secas se sacan o descargan por el exiremo opuesto 35, y el aire ca~
liente cargado de humedad se descarga a la atmdsfera en 36. Laz pellas
puede ser ensacadas para su transporte, o trasladadas a otras operacio-
nes de tratamiento.

Una de las importantes caracteristicas del procedimiento de la inven=-
cién es la reaccibén de las fibras de &lcali-celulosa con el 8xido de eti~-
leno en el receptdculo de reaccién 6. Pn esta operacidn, un lecho relati-
vamente profundo de las fibras celulésicaes P sueltas y ahuecadas se mueve
progresivamente y continuamente a través del receptéculo de reaccidn al
tiempo que se encuentra en contacto con el 6xido de etileno gaseoso a la
temperatura y presidén deseadas. La vibracién del transportador 7 efeotia

el ya conocido movimiento ascendente del materiale Este movimiento, ade~
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cuadamente equilibrado en cuanto a frecuencia y amplitud, hace que el ma=
terial suba y baje muchas veces por segundo ocasionando una especie de
accidén de bombeo que da lugar a uma profunda penetracidn del gas reactivo
en la masa de fibras, debido a la presidén negativa. En otros términos, el
gas entre y sale por aspiracidén a través de la masa muchas veces por se-
gundo, dando lugar a un contacto completo y uniforme de todas las fibras
con el gas.

Uno de los objetos de esta invencidn es el de fabricar pellas de
HEC oomo producto para el transporte y suministro a la industria, para uso
en operaciones miniaturas econdmicas, para hilar filamentos, formar hojas
u otros productos afines. La operacién puede controlarse tanto por lo que
se refiere a la maceracidn con hidréxido sddico como a la eterificacidn
con 8xido de etileno, hasta obtener un producto que posee las convenientes
caracterf{sticas de solubilidad descritas con més detalle en la patente U.S.
No. 248474411, de Mitchell y otros, de fecha 12 de agosto de 1.958. Como
objeto especifico, la operacidn puede efectuarse para lograr la alcalini-
zaocién uniforme de pulpa oceluldsica de alto alfa, del tipo que posee lon~
gltudes de cadena relativamente uniforme, y el tratamiento de la celulosa
alcalinizada con éxido de etileno, paré poner en sustitucidén en la celulo~
sa de un 2% a un 8%, aproximadamente, de 6xido de etileno y obtener HEC, que
es en esencia totalmente soluble eh una sclucién acuosa de hidréxido sé-
dico al 5%, a unos 0°C, pero que es esencialmente insoluble en agua. Un
producto de este cardcter tiene la importante caracteristica de mer lava=-
ble con agua para eliminar el exceso de sosa céustica y subproductos, sin
disolver nl desperdiciar apreciablemente la HEC. El producto resultante,
geco y en pellas, puede disolverse fécilmente en la solucidén de sosa cédus~—
tica dilufda para el subsiguiente tratamiento y empleos

E]l receptdculo de reaccidén, 6 a 20, del invento, como ya se ha dicho,
consta de un transportador vibratorio 7 encerrado dentro de la envoltura

de alojamiento 20 estanca o hermética a los gases. Esta envoltura tiene



10

15

20

25

9 55569

una conexién hermmética a los gases con el clerre 40 de la base, en 41.
La platafomma 42 sobre la cual ba fijo el transportador 7, estd coneo-
tada a la base 9 por unos drganos de enlace angulares o bielas 43 y unos
muelles 44. La leva excdntrica 45 acocionada por motor mueve el trenspor—
tador hacia arriba y hacia abajo, mientras los muelles y las bielas le
ocomunican un movimiento lateral. Tal oomo se utlliza & los fines de la
invencién, la amplitud de movimiento puede variar de aproximadamente 6,4
a 25,4 mm, & una frecuencia de 500 a 700 periédos por minuto. La ampli-
tud y la frecuencia pueden ajustarse hasta lograr tanto la magnitud de
“respiracién" oomo el tiempo de retencién convenientes para el particu-
lar equipo, para asegurar que la meaccidén se dfectiia por completo.

Esta solicitud que corresponde a la presentada en Estados Unidos
de América, con fecha 7 de Abril de 1.959, bajo el Himero 804.789, se
acoge a los beneficios del artfculo 51 del vigente Estatuto sobre Propie-

dad Industrial,

- NOTA =

Los puntos de invenoién propis y nueva que se presentan para que sean
objeto de esta Patente de Invencién en Espafia, por VEINTE afios, son los
sigulentes:

12, Un procedimiento para produoir hidroxietilcelulosa que ocom=
prende hacer pasar continuamente una oapa de fibras de alcall-celulosa
en partfculas a través de una odmara que contiene &xido de etileno gaseo-
so, soportar la capa sobre un transportador vibratorio que somete la capa
a una sucesién de impulsos de vibracidén, levantar la capa y dejarla caer
al transportador muchas veces en 8u paso & través de la odmara, baoiendo
que el 8xido de etileno gaseoso penetre en la cape y xeaccione uniforme—

mente ocon las Pibrase
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22.,~ Un procedimiento seglin el punto 12, que comprende hacer vibrar
la capa de 500 a 700 ciclos por segundo a una amplitud de 6 a 25 mms.

32.- Un procedimiento para producir hidroxietilceluloss.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que anteceds, representado
en el dibujo que se acompafia y con los fines que se han especificado.

La presente Memodia consta de nueve hojas escritas a mdquina por

una sola carae.

{4 v 1980

\
31t

Madrid,
P. A.

Mtaioéé’ ;%‘?%Z"
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