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MEMORIA DESCRIPTIVA

pare sgolicitar

PATENTRBR B INTRODUCCION
en

ESPAlaA

por DIBZ afios
8 nombre de MOKEE DEVEIOFPMBNT CORP., entidad norteameri-
cana, establecida en Suite 11A, 635 Riversids Drive,
Nueve York, N.Y., Bstados Unidos de América, por:

"UN PROCSDIMIENTO PARA CONVERTIR MATERIAL Lsffoso
ERN PRODUCTOS QUIMICOSY

Esta invenecién se refiers a un proceso que convierd
te un material lefioso en productos quimicos comercisl-

mente Gtiles. Por medio del procesc, un material lefioso

o similarmente 1ligno-celuloso, es8 convertido catalitica-
mnte en productos guimicos Gtiles, que pueden inclwir
furfural, écido acdtico, dibxido de cerbono, lignina y
cel ulose.

Esta invencidn se refiere tambidn s un proceso di-

solvente automantenido para la produccién de furfurel y
de docido ecético en el cual el disolvente furfural prody-
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cido en el proceso puede ser ocupadec en parte para la
separacidn del &cido medtico slaborado en el proceso.

Do acuerdo & la invencidén demos un proceso para
convertir materisl lefioso en productos quimicos, en sl
cugl el material lefiogsc es reaccionado dentro de un auto-
clave, & una temperatura variante entre 1108C, y 180¢C.,
inclusive, y 8 una pregién variante entre 20 libras por
pulgada cuasdrede y 110 libraas por pulgede cuadrede, in-
clusive, por varims haras con una solucidn reactiva ca-
tali{tica acuosa de une sal metdlice alealina de &cido
cimeno sulfénico, 4ecido xileno sulfénico, &cido tolusno
sulfénico, fecido benzoico o &eido salieilico, proceso
en ol cusl la lignina y oeal ulosa insoluble se extraen
de la parte iaferior del autooclave y una mezelas de vapor
que incluye los compuestos furfural, 4cido acdtico, did-
xido de carbono y ague se extrae de la parte superior
del autoclave y se condensa.

Ia mezcla de vapor condensade puede someterse a

une extraccidn por medio de furfural para sacar sl foi-

do acético y ol extracto que resulta se somete usual-
mente & un paso de destileci dn miltiple por el cual el
furfural se recobra psrs usarse com¢ un solvente en la
extraccidn de &cido sedtico. Sin embargo, cuando los

rendimie ntos de furfural y écido acético son relativa-
mente bajos, esta extracecidn no es sienpre comercialmen#e

provechosa,

La concentracidn de la sal metélica alealina de
arilo en la solucidn reactive es preferible que esté
ye sea dentro de 25 por ciento y 40 por ciento, inclusi-

ve, por peso, on este caso la lignine se produce como
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une solucidn en la solucidn catalitics, o que esté pre-
foriblemente entre los limitea del 1 por ocianto al 4 por
colento, inclusive, por peso; caso en el cual, la ligni-
ne y la celuloss se forman como une mezcle sdlide inte-
gral. En gereral, el pH de la solucidn de cocimiento se
tras a2 un valor entre 3 a 5 inclusive por medio de 1la
adicidn de unm poco de &cide.

La invencidn se describe ahora detalladamente por
mdio de ejemplo, con referencia al dibujo diagremédtico
adjunto, qus es una planilia de flujo des un proceso con-
tinuo de acuerde con el invento. Este proces, sin em-
bargo, pusde ser operado como un proceso por mezcladas
por medio 4o la operacidn edecuada de vélvulas, (No ss
musstran)..

Refiriéndose al dibujo, el material lefloso en for-
me triturada, tal como astillaes de tamafio adscuado, se
introducen desde tolva 10 dentro del autooclave 11. la so-
lusicédn acuosa catalizadora de concentracién apropisda
Be introduce desde tanque 12 por medio del conducto 13
a la pata de la tolva y de allf sl autoclave. ILa alimen-
tacién de astilles y de solucibn reasctiva es preferible
que sea continua, uséndose une v&lvula adecusda tipo ocoh+
vencional de alimentaci én 14 coloceda en la tapsa de la
tolya cercans al autoclave 11.

dospuéds de un tiempo adecusdo para la reacd én en

8l cual el material lefioso es debidamente separado en del

terminados productos quimicos por reacclén con la solu~
cidn de sal catalitice hidrotrépica, la celulosa y ligni-
ma se exiraen por la tuberia 15 por medio de la manipu-
lacibén de une vélvulas convenciomal allf incluisa (No se
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nusstra), la celulosa se separa entonces por medios con-

venciomles y la solucidn acuosa de lignine se conduce

por medioc del conducto 16 a um tangue de precipitacién

17.

Bn este tanque 17. se afiade agus de temperatura apro-

plada & través del conducto 18 para que la temperaturs

en el ggua del tangue 17 sea aproximadamente entre 60SC.

y 708C. Bstos limites de temperatura, actuando sobre la

lignina eapecificeda, producen un preci pitedo granular
de dicha lignina. La lignine precipitada se extrae enton-

ces por medio de la tuberiam 17X y la solucién, en su na-

yor parte exents de lignina, se conduce por el conducto

17Y a un evaporador para ser concentrada para utilizarse

de musvo.

Los vapores del vapor furfursl, é&cido acdtico y

dibxido de carbonoe son extraidos continuemente del auto-

clave 11 a través dsl tubo 18 y llevados al condensador
20 que se enfria con agus de grifo. La concentracidn del
furfural, &cido ecédtico y del diéxido de carbono varis
hasta cierto punto dependiendo de la especie de materi
lefioso utilizedo, el local dado donde el &rbol se culti
va, etc, También en el ceso de lagunas maderas suaves,

algo de trementina puede producirse, la cual es extrai

ble del condensado del condensador 20 por medios conver-

cioneles ya qus la tfeﬁentina flote sobre el condsnsad

acuossg..

El condensado del condsnsador 20 se conduce por

medio del conducto 21 al recibidor 22.

®1 dibxzido de carbono producido en la reoaccién

entre el materisl lefioso y la solucidn de sal se extr
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por medio del conducto 23 y pwde ser comm imido pars
producir hislo seco., Bl condensado acuose del recibidor
22 es extraido por el conducto 24 e introducido el fondo

de uns columna extractora 25.

Bn la columna extractora 25, el condensado acuoso
del recibddor 22 es extraido con furfural introducido en
la parte superior de la columna 25 par el conducto 26.
B1 furfural de una densidad de 1,16 cee a través de 1a
columna 25 y extrae por disolucidn el deido acético del
condensado.

Rl furfural enriquecido de deido acdtico sme extrae
de la columne 25 por el conducto 27. la capa suparior en
la columne 25 es une solucidn acuosa diluida de furfural
¥y o8 extraida de la columna 25 por el conducto 28.

Ia solucidn mcuosa relativamente fria en el con-
ducto zﬁ'sevintroducido & un intercambiador de calor 29
y despuds ds ser calentade dentro de 41, es conducids
por el conducto 30 a un punto arriba del centro de la
columne extractors 31.

Vapor de agua caliente se introduce & la columna
por el conducto 32 en un punto sdecusdo arriba del fond
de la columna 31. Ss extras aguas caliente de la columna
31 por el conducto inferior 33 y luego se conduce 8l in
tercamblador de cel or 29. Hstm sgua caliente que consiste
del vapor vivo condensedo del conducto 32 y del agua e

conducto 28, una vez que he perdido su valor perceptib

Los vapores de la columna 31 son conducidos por
el conducto 35 e un condensador a ague fris 36 y sl co

densaedo es llsvado por el oconducto 37 a un separador 3
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‘parte maperior de la columna 42, mientras que lea cepa

que tiene una divisién epropisda 39 dentro de 1. Tl

condensado en el separador 38 forma dos capas, a saber,
una caepa superior que contiene por ejemplo, 92 por e¢ien-
to de agua y alrededor de 8 por ciento de furfurael y una
cape inferior que contiene alrededor de 94 por ciento de
furfursl y sproximadamente 2 por c¢iento decido acdtico y
aproximadamente 4 por ciento de agua. la capas superior
rica en agus es llsvada del separador 38 por medio de un
conducto 40 que tiens un brezo barométrico apropiedo den-
tro de 41, hasta la parté superior de la columna 31.

Le cepa inferior rica en furfural es llevads por
un conducto 41 que tiens dentro, un brazo barométrico
apropiasdo hasta la parte superior de la columna 42 para
la extraccién del ague residusl.

Ia columna 42 es calentada por medio de un ssrpen-
tin e vapor 43 y el producto destilado de la columna ¢s
extraido por el conducto 44 e introducido a un condensa-
dor a agua fria 45. Bl condensado del condensador 45 as
llevado por el conducto 46 de un separador 47 ol cusl
tiene une divieidn 48 dentro. Bn el ssparasdor 47 se for
men 408 capas de liquido que son una capa de furfural
fondo y une capa més liviana de agus, erriba. Ia cepa in-
forior es lls vada por el conducto inferior 49 hasta la

superior de agua es llevada por el conducto 50 &l con~
ducto 40 y de'dlli a2 la columna 31. Ademés, le mezcla
furfurel y Acido medtico en el conducto 27 es llevada des-
de la columna 25 s un intercambiador de calor 51 donde es

caelentada y lusgo introducide por conducto 52 & la col
na 42 en un punto convenientemente apartado de la part

26340 @
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de arriba de la columna 42. Bl furfursl sustancialmente

exento de agua, conteniendo &cido acdtico, es extraido
de la parte inferior de la columna 42 por el comducto
53 e introducido en un punto apropisdo arribe del medio
de la columna 54 destiladora de decido acético.

I:‘a. columna 54 es calentada indirectemente bor va-
por del tubo 55 y un serpentin de vapor 56. Los vapores
de la columne 54 se extrmen por el conducto 57 y se in-
troducen el condensador 58. Bl condensado del condenss-
dor 58 es llevedo por el conducto 59 a un tanque 60. K1
écido mcético en el tanque 60 es sltamente concentrado
Y contiene solamsnte una pequefla cantidad de agua. Acido
acético de calided comsrcial, por ejemplo., conteniendo
30 por ciento ds sgua y utilizable comofinage concentra-
do se extree por el conducto 61, mientras una porecidn
del écido acético es encauzado de regreso 8 la columns
de destilacién 54 por el conducto 62,

Furfural seco y caliente es extraido del fondo de
columna 54, a través del tubo 63 y es llevado al inter-
cambiador de calor 51, donde entrega su calor percepti-~
ble. Bl furfural frio que sale del intercambisdor de ca-
lor 51 se lleva entonces por el conducto 26 & 1la parte
supsrior de la columna 25 pare ser usaedo allf como un
medio extractor.

Furfural seco y caliente puede ser refinsdo extra
yéndole del fondo de columns 54 a travée de conducto 64
para ser introducido en la parte supsrior de la columna
65 de destilacidn donde Be extrae cualquier polimer de
alta ebullicidn presente en el furfural. La columna 65

86 opera preferiblemente bajo condiciomes de vacid y o

20643/
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calentada indirectamente por medio de un serpentin a va-

por 66.

Los vapores del furfural puro son extraidos de la
perte Buperior de la columna 65 por el conducto 67 a un
condensador 638. El condensado del condensador 68 ¢s lle~
vado por el conducto 69 a un tenque 70. Desde el tanque
70 el liquido furfural puro se extirae para uso comercial,
por ejemplo, como wx componente en la fabricaciébn del
nilén, por el conducto 71 mientras una porcidn del fur-
fural del tanque 70 es llevada por el conducto 72 como
liquido de reflujo devuelta a la parte superior de 65.

El liquido més pesado que comprende polimeros de
fur fural, etc. es extraido del fondo de la columna 65
por el conducto 73.

Une revisi én del proceso mostrado en sl dibujo,
indica que ninguna de las columnass 25, 31, 42, 54 y
653e operan bajo presidn, pero que la columna 65 es pre-
ferible sungue opclonalmenmte sea operada bajo vacio ade-
cuado.

Ademés, aembos separadores 38 y 47 operan bajo sl
principio de que la gravedad especifica del liquido mul-
tiplicade por la altura del liguido a un lado de la di-
vigi én correspondiente, es igual & la gravedad especific
multiplicada por ls altura del liquido al otro ledo de
le separacidn.

Bl proceso delineado en el dibujo es una fuents
maria del muy valioso aldehido conoecido como furfural..
tanbieh una fuente de un compuesto quimico de lignins
propiedades excepcionalss valiosas para el uso en la tiprrs

como un acondicionador de suelos parza cambiar una tier
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arcillosa a tierra porosa o mergose, adecuade para ab-

sorber los rayos solares calorificos ¥ pare retensr la

humedad en la tierra.

Ademfs la lignine de esta invencidn se relacions
estrechamente al tenino y es itil a la industris del cau~
cho para sumenter la longitud de la vida GtiJle los
productos de hule y es tambidn (til como un material de
curtieabre en el oficio del cusro.

Para dar un ejemplo de esta igwencién. ure torela~
de de 2.000 libraes de Alamo comdn {populus tremuloides)
fueron trastados con una cantidad adecuades de una solu-
c1én acuose de sodio sulfonato de xileno al 30 por oiento
bor peso. Las astillms fueron. colocadss en el autocla-
ve 11 y cocinades por tres horas a 1556C. & une presidn
manoméirica de 65 libras por pulgada cuadrada. Bl pH de
la solucibn fue de 4.0. B peso aproximedo ds los produc
tos quimicos producidos por la remccidn fueron como si-

gue:

Furfural 200 libras
Acido Acético 120 libras
Diéxido de Carbono 80 libras
Lignina 400 libras
Celulosa 1.100 libras

En el ejemplo anterior, la vélvula en le parte supé-
rior del autoclave 11 fué ajustads & 65 libras por pul-
geda cuadrada manométrices psra que hublers un escepe
constante de vapor llevAndose el furfural, &eido acdti
co y di&ido de caerbono. Bl comlensado del condensador
20 fue colsctado en el recibidor 22 y el didxido de o
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bono fue sepsrado pars usarse en la fabricacién de hielo

seco.

la lignina y celulosa dal autoclave 1l se separan
en un filtro o prensa de tornillo. La solucidn de ligni-
ng filtrade y exenta de celulosaues reutilizable 4 & 6
veces tal como osté hasta que torna de nuevo a quedar en
concentracidn adecuada para propdsitos de precipitacidn.
La solucién de lignina que requiers entes de usarse e
nuevo, la precipitacidn de la lignina contenida en ells
se diluye en el tanque 17 haste la concentracién aproxi-
neda del 8 por ciento de sal catalitice por peso a une
temperatura preferiblemente de alrededor de 602C. a 7020,
para obtener la forma granular de lignins descrite arri-
ba.

81 condsnsado frio del recibidor 22 fue conducido
a la columna de extraceidn 25 donds se hace la extrac-
oién por medio del furfural que cae bajo le influencis
de la graveded.

Otros ejemplos de esta invencidn se presentan en

los cuadros siguientes;

SR RCRILVRE)



Condid ones del Proceso

Bjemplo Material Concen- Temps-~ Tiemgo Prosidn pH de la so-
lefioso en tracidon ratura de Ca 1bs. por ~“lucidn de co-
bese 2 ps ds solu- del An lenta pulgads cinamie nto.

. 80 seco. c¢idn ca- tocla- miento cuesdrada
Fo. 2,000 1lbs. talitica ve. maenomé-
: Sodio Xi- . triecas.
leno Sul-
fonato
1. Alamo 24 120¢eC 3 Hrs. 30 3.5
2. Abeto 35% 1508C 3 ¢ g5 3.5
3. Pino (tipo
"loblolly") 354 1508C 3 * 95 3.3
4. Paja de
trigo 25% 150¢Cc 3 " 60 3.5
5. Beagazo,s8in
azucar 30% 150¢¢ 2 ™ 60 - 4.0
6. Bagazo 1% 115e¢c 2 o 30 3.5
Te Banbi 35% 1752C 4 ® 110 3,5

Peso Aproximedo en lbs. de los Productos Quimicos .

Blaborados (en base s peso seco)

Sjemplo Celulose Acido Didxido de Otr
No. Crude Lignina acdtico Furfural Carbono Sustancias
1. 1700(con 0 60 100 30
lignina)
2. 1200 450 60 lo0 25
3. 1200 435 40 80 25 30 trementina.
4. 950 400 125 240 80 40 sili
{en lignina)
6. 1700{con
lignins) (o 50 100 40
Se 950 400 140 250 90
7. 300 350 150 250 80 50 siliba

(en lignins)

A RN
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dad producida de cada producto gquimico individual es

aqusl 1a cantidaed que fue determinada por un analisis de

laboratorio como hebiendo sidoe producids y no necesaria-

mente implice que el producto quimico fue separad in-

dustrialmente pws sto que ésto no es necesariamente pro-

vechoso.

De los sjemplos arriba menciommdos de este inven-

cién se puede ver que el invento es aplicable a una am-

plia varieded de materiales lefiosos. Cuando con una fuer-

28 en la solucidn catslitice entre 1o limites de 25

por éiento a 40 por ciento se use uns medere dura (ti-
po de hoje ancha) los rendimientos del furfursl y éeci-
do acético son relativamente grandes pero el rendimien-

to de lignine es relativamente bajo; en cambic 8l se us

una madera suave (um tipo de hoja de aguja) el reniimien-

to de furfural y éeido acético es relativamente bajo

nientras que el rendimiento de le ligninas 88 reletiva-

mente alto.

Bn los ejemplos 1 y 6 la Ygnine y el material

celulosa son extreidos junbos, como una sustancia inte

gral sin habérseles primerc separedo una de le otra y

en le préotica si se use una solucidn catalitica con

la fuerze de 1 por clentoa 4 por ciento, la lignina y

la celulose se extreen como una sustencia sdlida inte

grel.

Nuestro proceso comprende el cocimiento de d&cha/ms-

terie prime lefiosa, con una solucidn acuosa del 1 &

nos del 5 por ciento de un compueste hidrotrépico se

cionado del grupo compuesto de &cido benzoico, &cido

PARARN
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salic{lico, écido xileno sulfénico, &cido fenol sulfdni-

co, acido tolueno sulfdénico y sus sales metélicas slca-
linas y soluciones de seles de moteles de tierre alcalines
hasta que una buena cantided de los pentosancs ha sido
extraida.

Habiendo descrito mi invencidn, verias malifica-
ol ones obvias se ocurrirén a aquellos diestros en el
arte pero todas estes modificeciones se consideren sbar-
cedas dentro del campo de slcance de los reclamos agui

presentados.

~-NOTA-

Los puntos de invencidn propis, no nueva, pero no
establecida, practicada ni divulgada en Hspafia que se
mesenten para que sean o k to de esta solicitud de
Patente de Introduccidn, por DIRZ afies, son los signien-
tes:

18, - Un procedimiento pars convertir material le-
fioso en produc tos gquimicos, en el cusl el material lefio
80 es reaccionado denitro de unm sutoclave a una tempera-
ture veriente entre 1208C, y 1802C., inclusive, y & una
presién variante entre aproximedamente 20 libras por
pulgada cuadreda y asproximademente 100 libras por pul
de cuadrada, inclusive, por variss haras con ume solu-
cibn reaotive catelitica hidrotrépieca acuosa de una s
metélica alkalina de &cido cimeno sulfdnico, Bcido xile-
no sulfdénico, &cido tolueno sulfdnico, &cido benzoico

29643
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écido aalicilicc;. proceso en el cual le lignina y celu-

losa insoluble se extirsen de la parte inferior del auto-
clave y una mezcla de vapor, gue incluys los compuestos
furfural, dcido asedtico, didxido ds carbono y agus se
extraen de le perte superior del autoclave.

22, - Un procedimiento tel como reclamdo en la re-
clamgeidn 1, en el ousl el &cido acdtico es extraido de
le mezcla de vapor condensado por medio de furfurel y el
sxtracto qus resulta que incluye furfural y fcido acédti-
¢o se somete & un proceso de distilacién miltiple por
el cual el furfural se recobras pars usaerse como un 8o0l-
vente en la extraccidén del &cido acédtico.

32, - Un procedimiento tal como reclamedo en la re
clamacidén 1 o reclamacién 2 en el cual la cortentracidn
de la sal metélice alkalina e¢n la solucidn reactiva ca-
talitica estd dentro del 25 por ciento y 40 por ciento
inclusive, por peso, siendo la lignina extraids como u
solucidn dentro de 1la solucidn catelitica.

48, - Un procedimie ntB tal como reclemedo en cual
quisra de les reclamaciomes 1 & 3, en el cual la celu-
losa, si sacada por filtracidn de una solucidn de la
lignina, la solucidn de lignina se diluye con egue, la
temperaturs de esta solucidén diluide estendo entre 609
y 702C, inclusive, la lignina precipitada es filtrada
el filtrado 6e concentra pera hacerlo adecuado psra uso
en el autoclave.

58, - Un procedimiento t8l como se reclama en 1
reclam én 1 o reclamci 8n 2, en el cual la concentrheidh
do la sal metélica alkalina en la solucidn reactiva

telitica eatd entre 1 por ciemto y 4 por ciento, inclusive

28643
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por peso, la lignina y le celulosa siendo formdas en
forma de sustancia sélida y fibrosa integral.

68, - Un procedimiento tel como reclamsdo en cual-
quiere de las reclemaciones precedentes en el cual el
pH de la mezecle de reaceidn en el autoclave esté dentro
de los limites de 3 & 5, inclusive.

7¢9. - 21 procedimiento de producir continusmente
productos quimicos a partir de material lefioso, que

comprende hacer reaccionar dicho material bsjo condiclo-
nes de calor y presidn con une solucidén salina cataliti-
ca esencialmente neutra, que tisne una concentracidn en
peso de aproximademente 1% haste aproximedemente 4% de
sal y selecciomda del grupo gue consiste en sales de
metales alcalinos del Acido eimeno sulfénico, del deido
sile nosulfénico, del &cido toluenosulfénico, del 4cido
benzoico, del Acido selicilico y seperer una sustencia
adlids fibrossa integ:t:al consistente en lignina y celu-
losa de la solucidn de catelizador utilizade.

82, - Rl procedimiento del punto 7, en el cual ase
comiensan loe vaporea de cabeza constituidos por vepor
de amgua, furfurael y &cido mcético, y el condensado se
sepera en sus constituyentes por exiracecidén y destila-
ol 6n.

98, - Un procedimiento para convertir material le-~
fioso en productos quimicos.

Tal y como se ha descrito en la memoria que ante-
ceds, representado em el dibujo que se aecompefia y con

los fines que se han especificedo.

296439
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Este memoris consta de dieciseis hojas escritas a

méquine por une sole de sus caras.

Madrid, 14 FEs
P.A.

M E
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