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"Procedimiento de fabricacidn de condensados

de lignina".

é%@&ﬁbn&u L'AVEBENE, entidad francesa, y Henri, Maurice VIEZ, de
nacionalidsd francesa, residentes en 17 bis, Boulevard
Haussmann, 7 Villa de Lorraine, PARIS, Francia, respec

tivamente.

o mme | wen e e

la presents invencidn tiene por objeto principal
un procedimiento para la obtencidn de condensados de amino- |
alcoholes y de lignina, caracterizado por el hecho de que
se somete una dispersidn de uno o de varios amino-alcoholes

5e en uns preparacidén de lignina solubilizada & un calentaw-
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miento de intensidad apropiada que tiene por objeto pro-
ducir ya sea condensados solubles o0 ya sea condensados
insolubles en agua.

Ia presente invencidn sbarca igualmente el
modo de utilizar los condensados asi obtenidos y parti-
cularmente la utilizacidn de los condensados solubles
como aglutinantes, adhesivos y revestimientos en tales
condiciones que los referidos condensados solubles se
transformen en condensados insolubles.

Los amino-alcoholes que pueden resultar con-
venientes segin la presente invencidn se relacionan
principalmente con agquellos de la serie etanol; pueden
utilizarse ya sea solos o bien en mezcla: asi{ pues la
trietanolemina industrial constituida por una mezela
de 80% de trietanolsmina, 10 a 15% de dietanolamina y
alrededor de 5% de mono-etanolamina resultan particu-
larmente convenientes como producto de partida, debido
a la facilidad de su obtencidn en el mercado; otros
amino~alcoholes tales como la triisopropanolamina em-
pleados solos o mezclados con los de la serie etanol
resultan igualmente convenientes para la ejecucidn del
presente procedimiento.

La lignina conveniente para el objeto princi-
pal del invento puede obtenerse en abundancia partiendo
de lejias residuariass de la fabricacidén de la celulosa
por los procedimientos 4cidos a los bisulfitos (bisul~
fitos de calcio, de magnesio, de amonio) procedentes
del tratamiento ya sea de maederas de coniferas o ya sea
de maderas de variag cepas en las que la lignina se pre

senta en forma sulfonsds.
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Estaes lejies residuaries hayan o ‘no sufrido
un tratamiento antes de la concentracidén y/o deshidra-
tacidn se conocen bajo los nombres de lignosulfitos y
lignosulfonatos.

Segin la presente invencidn, se procede a la
condensacidén del amino~alcohol o de las mezclas de amino-
alcoholes definidos anteriormente con la ligninas por
calentamiento en ls proporcidén indicade & continuacidn
del referido smino~alcohol en una solucidn de lignina
preparada con dicho objeto.

En el curso del estudio del procedimiento
objeto de la invencidn, se ha determinado que se obte-
nfan los mejores resultados con una solucidén de lignina
a base de linosulfitos liguidos exentos de calcio y que
tengan una elevada proporcidn de Acido lignosulfdnico.

Le preparacidn de la solucidn de lignina con-
veniénte para la condensacidn ulterior, consiste en dis
minuir, si es preciso, las sales de calcio por los pro-
cedimientos conocidos, evitando, sin embargo, que se
introduzcen en la solucidn bases alcalinas susceptibles
de former sales higroscdpicas; el enriquecimiento even-
tual en dcido lignosulfdnico puede efectuarse por un
complemento de sulfonacidn segin los procedimientos
cldsicos en el caso de que su proporeidn en lignosulfito
demuestre ser insuficiente deblendo permanecer el pH de
la preparacidén de lignins, de preferencia, inferior a 3.

. Gracias @ un estudio sistemdtico de las veria-
bles de la condensacion, particularmente de las propor-

ciones respectivas de los elementos, de la temperatura

y Ge la duracidén de contacto de los reactivos, los auto-
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res de la presente invencibn han llegado a demostrar los
resultados esenciales del procedimiento:

19.~ Ia proporoidn del emino-alcohcl o de la
mezcla de emino-alcoholes debe ser, por término medio,
de una parte por % partes en peso de laz meberis de lige
nina para obtener un condensado polimerizado suficiente
mente hidréfobo como se ha descrito a continuacidn. 4
partir de 6% en peso de amino=-slcoholes o de mezcla de
amino-alcoholes con relacidn o la materia seca de ligni-
na, las propiedades del condensado se manifiestan y van
me jorando progresivemente por el aumento de esta propor
cidn.

Sin embargo, un aumento que alcanza o0 excede
ung parte de amino-alcohol o de mezcla de amino-alcoho
les con relecidn a2 la materia seca de la lignina no me
jora las propiedades del condensado, particularmente
su potencia de sglomeracidn.

22,~ Se ha descubierto que un calentamiento
moderado de la dispersidn smino-alcohol o mezcla de
amino-alcoholes en la solucidn de lignina tiene por ob-
jete producir condensados parcislmente polimerizados ca
racterizados por una solubilidad completa en agua, mien
tras que un calentamiento prolongado y/o & temperatura
més elevada tiene por objeto producir condenssdos sufi-
cientemente polimerizados para caracterizarse por su
resistencie & la humedad. Se ha podido, pues, determinar
el umbral de la intensided de calentamiento correspon-
diente al grado de polimerizacidn deseado.

Loa condensados golubles en agua se obtienen

en tales condiciones que se limite voluntariemente su
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grado de polimerigzecidn; la temperatura de calentamiento
de la dispersidn debe ser lo més igual posible a su tem=-
peraturs de ebullicidn o sea alrededor de 1052C durante
un perfiodo lo més igual a 180 minutos,

Le concentracibén de la solucidn de lignina no
desempefia un papel critico respecto al resultado final;
puede regulerse segin la viscosidad deseada; pero por
regla general, se utilizen concentraciocnes del Srden de
50% para obtener un condensado soluble fécilmente mane~
jable en forma liquida.

Pueden elegirse otros valores de concentra-
cidn sin salirse por ello del 4rea del presente invento.

'El condensado soluble puede transformarse a
su vez en forma seca sin alteracidén de sus propiedades,
con ayude de sparatos deshidratadores, con la condicidn
de permenecer durante esta operacidén, a una temperatura
inferior a 1052C,

32.- Segin queda descrito, un calentamiento
suficiente a una temperatura superior a 1C52C y que
puede elevarse hasta 2502, sin modificarse por ello lgs
resultados, ea suficiente para transformsr una disper- '
sidn de amino-alcohol en una preparacidén de lignina sg .
lubilizada, en un condensado polimerizado insensible a
la humedad y précticamente infusible. Asf{mismo, es su—
ficiente un calentamiento en las mismes condiciones,
de un condensado soluble para transformarle en conden-
sado précticemente insoluble,

42,- Se ha descubierto que estas caracteris-
ticas persisten si se aplica un calentamiento en las

mismas condiciones a la mezcla intima de la dispersidn




o de sus elementos introducidos separadamente, o del con
densado soluble, con sustancias sblidas extrafias que re-
sistan a la temperaturs impuesta. Después del tratamiehto,
estas sustancias sélidas se hallan cubiertas del conden-
5e sado de amino-alcoholes y de lignina insoluble que se

forma; si la sustancia sdlida es a su vez no-higroscépi-
ca se obtiene un conjunto aglomerado resistente a la ac-
¢ién de la humedad.

Asi pues, segin la presente invencidén, las dig

10, persiones de amino-alcoholes y de lignina anteriormente
descritas, sus elementos constitutivos utilizados y que
actlan simultdncamente en una mezcla de excipiente, o
los condensados solubles obtenidos segun los procedi-
mientos ya mencionados, puros o diluidos en agua, pueden

15, utilizarse ventajosamente como aglutinante para la agio-
meracién de las materias pesadas, granulosas o pulveru-
lentas tales por ejemplo, como las arenas siliceas, los
finos de los combustibles, los desechos de corcho, la
gilice f6sil, la lana minerdl, etc. o cualquier materis

20, que presenta un aspecto similer.

El emplea del condensado soluble permite dis-
minuir la duracidén de calentamiento de los aglomerados
con relacién a la utilizacidén de los elementos consti-
tutivos introducidos separadamente en la materia o de

25, la dispersién no parcialmente condensads de amino-alco=
holes en la lignina.

El condensado soluble puro o diluido en agua,
la dispersidn de amino-alcoholes en la preparacidn acuosa
de lignina o sus elementos introducidos separadamente

30, pero gue actian simulténesmente considerados como un
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aglutinante, pueden, por ejemplo, utlllzarse segun el
procedimiento siguiente:

El aglutinante se mezcla en una de sus dife-
rentes formas a la materia & aglomerar de modo gque se
obtenga una buena difusidn del referido aglutinante;
la mezcla se moldea entonces con o sin presidn y los
aglomerados obtenidos se secan a una temperatura com=-
prendida de preferencia entre 1252 y 2502C durante un
tiempo proporcional al volimen de los aglomerados e
inversamente proporcional a l& temperatura elegide pare
el secado. Estos aglomerados han adgquirido entonces una
resistencis mecénica en relacidn con la proporcidn de
aglutinante que contienen y una resistencia a la hume-
dad en relacidn con la proporcidn de amino-alcohol o
de mezcla de amino-alcoholes en el referido aglutinante.

’ Ias proporciones de empleo pueden variar con.
el material a aglomerar: los ejemplos siguientes las
mencionan a titulo indicativo y no limitativo.

Tos condensados solubles en agua pueden utili-
zarse igualmente en su forma 1{quidae como un adhesivo
para reunir sblidemente entre si piezes de materia, de
preferencia no absorbente y de forma cualquiera, sus-
ceptible de soportar sin dafio un calentamiento a una
temperatura superior a 1052C; su unidn definitiva se
obtiene segin el mismo proceso de calentamiento que el
que se ha descrito para la aglomeracidn.

Asimismo, se puede recubrir la superficile de
cuerpos no absorbentes con una pelicula de condensado
soluble aplicads medisnte temple, con pincel 0 con pis-

tola; la impregnacidn se hace después insoluble por ce-
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lentamiento ulterior del conjunto en las condiciones
anteriormente descritas. Después de endurscimiento de
la primera capa de impregnacidn se puede renovar el
tratamiento por capas sucesivas.

El condensado soluble puede ser cargado o clp
rado con pigmentos o con colorantes.

Por dltimo, las dispersiones de amino-slcoho-
les y de ligniﬁa o su oondensado soluble pueden servir
de fase acuosa en la preparacidén de emulsiones de cua-
lesquiera clases con, en fase aceitosa, meterias hidrd
fobas tales como los aceites minerales, vegetales o
animsles, las breas, los betunes, las wmaterias alqui-
tranosas, produciendo el calenteamiento de estas emul-
siones & una temperaturas de mis de 1052C después de
gu aplicacidn, unos cuerpos sblidos hidréfobos a las
propiedades nuevas en relacidén con la fase aceitosa.

| Los ejemplos siguientes se dan a titulo in-
dicativo y no limitativo.
| EJEMPLIO I

Se prepara una solucidn de lignina sulfonada
a pertir de lejfa residuaria concentrada procedente de
la cocoidn de maders de haya por el procedimiento con
bisulfito de calcio (lignosulfito); este lignosulfito
se descalcifica y su pH se ajusta a 2,5 por los proce-—
dimientos clédsicos que no forman parte del presente in
vento.

_ En iOO g de esta preparacidn acuosa conte-
niendo 55% de materias secas, se dispersan por agita-
cibn enérglca 15 g de etanclamina comercial compuesta

de uns mezcla de alrededor de 75% de trietanolamine,
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15% de dietanolamina y 10% de monoetanolsmina, se observa uns
elevacidén de temperatura.

Por ocalentamiento progresivo se pone la dispersidn
e su temperatura de ebullicidn, se mantiene una ebullicién
suave durante 80 minutos y se observa un aumento de la vie-
cosided; el final de la operacidn el pH es de 6,5.

La solucién fria es perfectemente homogénea, pre=-
gsenta el aspecto viscoso de una melaza comercial y se disuel

ven completemente en ggua.

Eatd constitufda por un condensado soluble de amino—:f

alcoholato de ligninsa.

EJEMPLO II

Se dispersa 7% en peso de una mezcla a 50% de trii-
sopropanolemina y 50% de dietanolemina en una preparacién de
lignina solubilizada @ 6U% de materias secas exenta de sales
de calcio solubles, que se calientan como se ha indicado en
el ejemplo I para obtener un condensado soluble. Se mezcla
este condensado a razdén de 3% con arena blanca utilizade ha-
bitualmente para la confeccidn de los nificleos de fundicidn.
Unas probetas de tipo standerd segin las descripciones de
ensayo del Centre Technique des Industries de la Fonderie,se
ponen en la estufa y se secan a 2252 - durante 75 minutos =
Sometidas & una contraccidn de flexidén después de enfriamiento,?
presentan une resistencia de 45 a 50 kgs. Después de permane- ;
cer 48 horas a 25§C en atmésfera saturada de humedad, resisten
a la misma contraccidén demostrando que no han sufrido ninguna
toma de humedad.

A titulo comparativo, unas probetas similares aglo—
meradas con 3% de lignosulfito que hayan servido de materia

prima & la dispersién antedicha ensayadas y habiendo permane-




cido convenientemente en la estufa, no soportan una contrac-
cidén superior a 6 o 7 kgs; se reblandecen completamente des-
pués de permanecer 24 horas en atmbsfera saturada.
Bl poder aglutinente de le dispersidén de amino-
5o alcohol y de lignine se manifiesta pues de 6 a 7 veces su-
‘perior al del lignosulfito que entra en su composicidne.
EJEMPIO III
Se prepara un condensado soluble por dispersidn
de 6% de monoetanolamina con relacidn & la materia seca en
10. un licor de lignina exento de calcio y a eleveda proporcidn
an fcido lignosulfénico; esta dispersidén se calienta durante
120 minutos a 952 y luego se regula su pH a un valor de al-
rededor de 6 con amonfaco anhidro.
Se mezcla el T% de este condensado con finos de
.15.  hulla magra que tengan como méximo un 2% de humedad.

- La mezcla se comprime en forma de ovoides, estos
4ltimos se secan a 2002¢ durante 90 minutos. Degpués de en-
feiamiento su resistencia al splastamiento es equivalente a
la de los ovoides constituidos por los mismos finos aglome-

20, rados con 8% de brea de alquitrén.
Puestos & la combustidn en parrilla, no se disgregan
en el hogar y conservan su forma hasta el Qltimo momento; el
A éondensado insoluble de amino-alcohol y de lignina se carboniza
sin desprender, contrariamente a la brea, abundantes materias
25,  voldtiles.
Después de una inmersidn en agua de una duracién
de 12 horas, los ovoides conservan integramente su forma,
pero su resigtencia al splastamiento he disminuido al 30%.
EJEVMPLO IV Se introduce en el malaxador en la tierra de dig

30, tomas de 8 a 10% de una solucidn al 25% de condensado
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gsoluble de amino-alcoholes y de lignina para former
una pasta. Se moldea este pasia sin presidn en Torma de
conchas semicilindricas y luego se pone a secar dicha
mezcla a 150/2002C. Se obtiene entonces un elemento ca=
lor{fugo insensible a la humedad.

El psgado de este calorifugo sobre las tube-
rias de vapor se obtiene por aplicacibén de una capa de
condensado soluble de amino alcohol y de lighina entre
eatos elementos, condensando que ge endurece por poli-
merizacidn bajo la influencia del calor del fluido que
¢ircula por el tubo, lo cual garantiza la adherencia
s81lida de la envoltura calorifuga sobre el fubo.

NOTA

Degscrita suficientemente la naturaleza del
invento as{ como la manera de realizarlo en la préctica,
debe hacerse constar que las disposiciones anterilormente
indicadas son susceptibles de modificaciones de detalle
en cuanto no alteren su principio fundamental; siendo
lo que constituye la esencia del referido invento y por
1lo que se solicita Patente de Introduccidn por 10 afios
en Espafia: "PROCEDIMIENYTO DE FABRICACION DE CONDENSADOS
DE LIGNINA"; caracterizéndose por lo siguiente:

18,- Procedimiento de fabricacibn de conden-
sados de lignina, caracterizados porque se calienta
hasta una temperatura que no exceda de 1052C, durante
un tiempo de a lo més 180 m., una dispersidn de uno o
més aminoalcoholes, presentes en la mezcla en una pro-
porcibn de 6 a 20%, en peso de la ligmina seca, en una
preparacidn de ligmina solubilizada, con elevada pro;

porcién de dcido lignosulfénico, y preferentemente
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exento de sales de calcio, obtenidndose un compuesto
soluble en agua de alto poder aglomerante.

28,.- Procedimiento de Fabricacidn de conden=
sados de lignina, carecterizados porque efectuando un
calentamiento a una temperature superior a 1052C, que
puede llegar a alcanzar log 2502, del condensado solu-
ble obtenido segin la reivindicacidn 12, se obtiene un
cuerpo insoluble en el agus, ¥y précticemente infusible.

38,~ Procedimiento de fabricacidén de conden-
sadog de lignina, caracterizado porque mezclando inti-
memente, en une proporeién del 3 el 10%, un condensado
obtenido segin el procedimiento de la reivindicacidn 18,
con materias pesadas granulares, fibrosas o pulverulen-

tas, y tratando la mezela segun le reivindicacidn 28,

se obtiene un cuerpo insoluble en agua y practicamente

infusible,

48.~ Procedimiento segin reivindicacidn 1¢,
caracterizados porque efectuando un calentamiento & una
temperaturs superior a 1052 gue puede llegar hasta los
2502, del condensado obtenido segiin el procedimiento
ya descrito, se obtiene un condensado de lignina insen-
gible a la humedad, aplicable como fase acuosa de emul-
siones de materias hidrofobas o grasas.

58,~ Procedimiento, segin las reivindicaciones
anteriores, carecterizado porgue el aminoalcohol empleado
es le trietanolemina, la dietanolamina, monoetanolamina
o una mezcla en proporcidn no limitativa de estas tres
etanolaminas.

68 .- Procedimiento, segin las reivindicaciones

anteriores, caracterizado porque el aminoalcohol emplea-




do es una mezcla de triisopropanclemine y de etanolemina

en proporeciones no limitativas.
78 .- "Procedimiento de fabricacidn de conden=-

sados de lignina"j tal y como queda sustancialmente des-—

crito en la presente memoria.

Esta memoria consta de trece hojas escritas a

méquine por una sola cara.

Madri§21,smga

Lty NE y Henril,Msurice VIEZ,
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