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-metilhidroxipropilcelulosa, mediante la reaccién de celulosa

‘1énico.

Aalcallna y agentes llquldos de terlflca016n en calderas de

Vre30016n.

Ap051ble de cloruro de metllo liquido, con el fin de tener

'que evaporar y volver a llcuar la cantldad menor posible de

1a cantidad mayor” de agente de la eterificacién. n reaccio-

han venldo ha01endo ‘diversos esfuerzos. Asi, por ejemplo, se
~altas. El resultado fué que, a temperaturas superiores de

en cambio se producen con ello productos de peor calidad.

El presénte ihvento ée refiere a,uﬁlprocédimiento para
la_fabricacién continua. de metilcelulosa y métilhidro#ia1- 
cohilcelulosa, preferentemente metilhidroxietilcelulosa '
alcalina con un exceso de cloruro de metilo liquido.o con
una mezcla de'cloruro de netilo liQuido y un 6xido alcohile-

nicos, tal oomo, por ejemplo, 6xido etllenico u 6x1do propl-

Es conocido.el obtener la metilcelulosa.o los éteres

mixtos‘citados mediante la reaccidn por cargas de celulosa

Para ello se opera siempre con un exceso de agentes de:
eterificacidén, ascendiendo la cantidad de éstos por lo ge-
' ' . . . »' . ) ! V' . .
neral a5 veces el peso de la celulosa empleada, secada al

aire. Se viene intentando poder pasar éon'la menor cantidad

dicho producto. Generalmente no se emplea mds de 20 veces

nes a escala industrlal son la regla, en las condlclones ci-
tadas, -tiempos de reac016n de 2 -3 horas,'a Tos que hay que
sumar el tlempo de caldeo previo, que v1ene1a ser de 1 hora.

. Para - consegulr un curso mds rdpido de la rea0016n, se
ha intentado llevar a cabo-la reaccidén a temperaturas mas

1OQ°C, la reaccidén discurre en efecto mds rédpidamente, pero

Mejores resultados fueron obtenidos mediante un.agitédo in-




10

25

30

- 1iquido en un procedimiento discontinuo. Igualmente es co-

'tampoco por este procedimlento se consigue un tlempo de re-

TR vaad

tenso, pero.los tiempos de reaccidén no bajan a menos de 2
horas a pesar de esta medida.
Es conocido asimismo, hacer pasar a través de la celu-

losa. alcalina en reposo una corriente de cloruro de metilo

nocido ya el llevar a cabo la rea001on entre la celulosa al4
calina y el cloruro de metilo en presen01a de un dlluyente
inerte, en el que sea~soluble el cloruro de metllo. Como di-

luyente aproplado es con001do el éter. dlmetllico. Ahora blen

acciébn ;nferlor a 2 horas.

Una aceleracién sustancial de la éterificacién, a la
vez que la p051b111dad de un trabaao contlnuo, 1a ofrece el
empleo de prensas de hellce. Como consecuenc1a del lamﬁnado
de friccion producido en estas, tiene lugar una mezela in-
tima de los‘pérticipantes en lavreacciéﬁ,-con lo que se con-d
sigue una elevacidn de la velocidad de la reaccibm. Este
~procedimiento es apliéable:de:manera muy favorable en la.
reaccibén de celulosa aldalina con agentes de eterificacién .
sblidos, tél como, por ejemplo, el,ﬁpnocloroacetato. Ahora
biém;.la fabricacién de mefilcelulbsa mediante eterifica-
cién de celulosa alcalina con un exceso de Eloruro de meti-
lo liquido exclusiVamente ém,prensas.de_hélice, resulta me-
nos recoméndable; ya que la hermétiqaéiéh de ﬁales prensas
a las temperatdras precisas para la'reaéc16n coma conse-
cuencia del bago punto de eoulllclon del cloruro de metllo,
lleva inherentes gastoo con81derab1es, 81endo ademds difi- -
cil de donminar lavregu1301on de la temperatura.

Es conocido asinmismo, tal como'ya ha sido mencionado,

obtener metilhidroxialcohilcelulosa mediante la accidén si-

—a i S R R R I - e e e W —
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se travaja en dos etapas. A'una temperatura més baja se des-

los métodos conocidos.

tiempos de reaccidén mds cortos Y. permlta, por con51guiente,

ciado, por lo tanto, que conduciendo la reaccién de‘manera

aitos que los‘que'se consiguen\con los procedimientos cono-

"ser aprovechados tamblen a e°cala induqtrlal.

Vv anaaanag”

multanea de:cloruro de metilo y Sxido alcohilénico. Para elld

arr0¢la preferentemente la oxalcohllaclon y despues, a una
temperatura mds alta, la metllacién. 1amb1en egtos procedl-
nientos discurren lentamente, si son‘puestds en prééfica por
. . . \
'E1 presente invento se ha propuesto, por lo tanto, ha-
llar un précedimiento.pﬁra 1a'fabricaci6n dé metiicelulosa ¥
metilhidroxialcohil¢é1ulosa}jté; como;, por ejemplo, metilhi-
droxietilcelulosa y metilﬁi&rbxipropilcelulosa, que opere cox
antld“oes de paso mayores.* |
lMediante ensaJos previos orientados se nudo aclarar que
la reaccion"de eterificacidn propiamente dicha'puede discu-
rrir efectivamente de mnanersa sustanbialmenfe nds rapida que
en las reacciones conocidas, llevadas a cabo a escala inaus-
trial. Se pudo comprobar'qUe la dlfusion de los participan-
tes en la reaCcién,‘asi como la altura de la temperatura, son

las que determlnan'la velocidad ae 1a reaccion. Quedd evidend
correcta, podiam obtenerse rendimientos sustancialmente més

cidos. E1l problema mds circunscrito estrlbaba, por lo tanto,

en encontrar condiciones en que estos conoc1m1entos pudleran

Los productos de la reaccién obtenldos a este respecto,
deblan adends sathfacer las altas exigencias respecto a ca-
lidad puestas por el mercado.

El‘procedimientq conformé al invento gsté caracterizado

por el hecho de que los participantes en la reaccién, a sa-
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damente ge extrae oontinuamente la mezcla‘della,reacéién'y
dlmlento, en la que de los. componentes llquidos eteriflcan-

pantes de la reaccién en igual sentldo de corrlente a tra-

‘ves del tubo de reaccidn, que esté prov1sto de un tornillo
vchoq fluir a contracorrlente respecto a la mezcla de la re-
- por, en el que, a efectos de derivar el calor de la reaccion

‘se condensa cloruro de metilo gaseoso a reflugo con un re-=

frlgerador. En la forma preferente de puesta en préctlca del

te del.mlsmo sentldo, en agua-de {5 - 95 C, y se lava, Asid

mismo se condensan y se devuelven los componentes anterior-

ver, celulosa alcalina, cloruro de metilo'iiquido,.eventual—
mente 6xido alcohilénico, con preferencia 6xido etilénico u
'6xido prppiiénicovliquidos,'asi como éter,dimefiiico iiqui-
do, son'introdﬁcidos continuamente enfun'tuﬁpyde‘reéccién,
siendo'pﬁestoé inmediafamente después de éhtrar eh élltubo
de reaccién a una‘tehperatura de entre 70 y,QSQC, temﬁera-l

tura que se mantiene hasta el final de la reaccién, ¥y segui-

se alsla el eter de celulosa.

Resulta preferente una forma de reallza01on del proce-

tes se emplea 5 a 10,veces el peso ‘de la celulosa seca con-

tenida en la celulosa alcalina, conduciéndose los partici-

de transporte Y. conectado a un 1ntercam01ador de calor. Los

agcntes portadores de calor de dlcho 1ntercamb1ador son lie-

aceiédn, para que esta sea puesta a 1a temperatura de la ree
acclon ‘A mantenerla a todo lo largo del tubo a una temnera-
tura 10 mas constante p031b1e, comprendlda entre 70 y 95 C.

Sohre el tubo de reaccidn esta nontado ademés un domo de va-

o

prOOedlmlento,'se extrae la mezcla de la rea001on, al cabo
de 15 = 60 minutos de reac016n, por el extremo ‘del tubo de'

rea001on, se suspende baJo dlstens1on, a31mlsmo en corrlen-
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mente liquidos, que escapan como gases al ser suspendidos,

devolviéﬁdose el Ster metilico énicamente en. tal medida; que
en 1a mezcla de la rea001on circulante a traves ‘del tubo de
rea001on se aJuste ‘una cantldad de éter dimetilico lo més
constante posible. El contenldovaaustadp 0301la a ‘este par-
ticular\ehtréIQ y 3C % en‘péso; confrelaci5n a‘ia cantidad
de'clbruro'de metilo. El éter de cé1uioéa obtenido; es se-

parado del agua callente en que se nalla dlsperso, de la ma-

‘nera en si conocida. De la- manera que acaba de ser c1tada,

se fabrlca preferentemente metilh16rox1etilcelulosa o metil-

 h1dr0x1prop11ce1u10sa.

Fl procedlmlento de acuerdo con el inyento prOporc1ona

productos de alta calidad, es decir, productos que gracias

i

a la escasa'dlsgrega016n de la celulosa alcalina como conse-

cuencia de las suaves condicioneé de la reaccién,'presentan
un elevado peso molecular Y por con81gu1ente, una alta vis-

’0081d1d en: solu016m acuooa.

P

Para la oxalcohllacién,se ha pbdido'cbmprobar,‘que en

la reaccidén con una mezcla de los componentes liquidos re-

sulta ventagosa una temperatura mis elevada en comparacion
con los procedlmlentos usuales hasta ahora, de aprox1mada-
mente el limite superlor de la gama indicada. En efecto, de—
bldo a la. d11u016n del 6x1do alcohllenlco ‘con el cloruro de

¢
metileno, no tlene importanola su homopolimerlzacién inclu-

- 80 &, temperaturas mds altas. La ventaja de las temperaturas
‘mas elevadas estrlba entonces en: que la oxalconilacion Yy la

metilizacxon tlenen lugar a la misma temneratura, mlentras

que de otro modo dlscurren.enLgamas de_temperatura separa-

-.das.:

Conduciendo la reaccién de la manera continua descrita,
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se consigue'efectivamente que la metilizacién'y la oxalcohi-

- tan sélo a aprox1madamente 2 mlnutos. Fs, por lo tanto, sus-

'de la rea001on fuertemente reactlva ¥y la mezcla que’ Ja ha
'4metilo 1{quido, que actda como trasmisor del calor. Al mismg

‘tiempo se consigue con ello que la temperatura de la reac-

cibn.

'25 a 40 % en.peso de hidréxido sédico. Esta celulosa puede

ser obtenida _por alguno de los procedlmlentos conocidos, por

30 & 50 % en peso de hidréxido sédico y hallarse a tempera-

'turas.COmprendidas'em‘la'gama.de 10 a,SOOQ. Témbién es po-

1a01on dlscurran mas rapldamente. Tste efecto se con51gue en|
prlmer termlno por el reglmen termlco. Lsd, nor eaemplo, el
tiempo de precalentamlento-para loslcomponentes de la reac-

cibén, introducidos en frlo en el tubo de reaccién; asciende

tan01almente més corto que lo que Jamas pueda ser en una cali-

dera. Ello se debe a la separa01on espa01al entre la mezcla
terminado mas o menos de reacecionar, asi como a que en la

zona principal de 1la reaccién~existe suficieqte cloruro de

cién pueda ser mantenida en el limite superiof'admisible,
sin que haya que temerse un curso viblentdueiincontrolable.
de la reaccién. A1 mismo tiempo conxrlbuye la buena mezcla

en la prensa de. helice a aumentar la ve1001dad de la reac-

Ha demostrado ser asimismo conveniente, observar toda-

via condiciones seléécionadas para el procedimiento, aparte

de las ya indicadas, si se qqieren'conseguir productos de

alta calidad. "A .

Asi por e;emplo, es conveniente emplear celulosa alca--

lina con un contenido de celulosa de 20 a 35 % % en peso ¥

e jemplo, mediante_inmersion y maceraciém de celulosaAen le-

jia de sosa. La lejia de sosa debe contener a este respecto

.
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doble.

8 %.. No obstante son p031bles tamblen otras proporciones de

de amplios limltes. Por lo. general se preferlrém tiempos de

’\N\W A

sible Iabricar la celulosa alcalina mezclando polvos de ce~
lulosa con Iejla alcalima. Resultados muy buenos se obtienen}|
también empleando una celulosa alcalina obtenida, conforme
a unsa proposiclén mds reciente, mezclanGOvy,haclendo-reac-

cionar ‘celulosa con lejia de sosa en una prensa de hélice

Al cloruro de metilo se le agrega eter dlmetilico. A dl?
ferencia del procedlmiento conocido, que trabaja de manera
discontinua, no es preclso en el procedlmiento conforme al
invento agregar el éter desde un prlncipio, sino que basta
con que una parte del éter dlmetlllco, que al"cabq del tiem-
po se produce.pbr‘reacciénés secundariasﬂa~partif del cloru-
ro de metilo, sea conducida en ciclo. ‘ ’

Ia concentracién del oxido alcohilénico pr861sa para la
obten016n del éter mixto, puede variar dentro de amplios li— 1
mites y se aausta de acuerdo -con el grado de sustitucion de~
seado. Empleando 6x1do etilenico es p031b1e, por ejemplo,
utilizar o, 001 a 0,1 partes en peso por cada parte en peso
de cloruro de metilo. Se obtienen eteres de celulosa con va-

lores metoxi de 20 - 32 by valores hadroxialcohilo de 0,2 a

mezcla y ge pueden obtener tambien Qtrs eteres de celulosa
fuera de esta gama de sustitucion. AL emplearse oxido propi-
1enlco, se. utilizan preferentemente cantidades de 0 001 &
0,15 partes en peso por cada parte en peso de cloruro de me~
tilo. . Cantldades similares deben emplearse al tratarse de
ox1do butilénico.

" Los tlempos de penanencla pueden ser agustadoe dentro'

permanenc:a breves, si bien son indlcados tiempos de reac-
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}figura.

c¢idn algo mds largos para un aprOveChamienﬁoAméjor del 6xi-
do alcohilénico, en éepecial del 6xido'bropiléniéo. En la
mayoria de los caéo& ha‘dembstrado'éer conveﬁiéﬂte un tiem-
po de- permanencia de- aprorimadamente 45 minutos.

Para una me jor comprension del. 1nvento, seré explicado

. éste a cqntlnuacién conqmas detalle a.base de la representa-

cibn esquemética adjunta de un ejemplo de realizacion- para

la puesta en practica del procedimiento, tal como muestra 1lal

" Cloruro de metile liquido Y, eventualmente, 6xido eti-

'lenlco y/u éxido propilenico liquidos, son introducldos a ‘

preslén en el tubo de reaccién 5, a través de la conducciom
de alimentacién 1 y con ayuda.de 1a bomba de presién-de 11~
quldos 2. La bomba 2 sirve al mismo tiempo para dosificar la
cantldad de liquldo. Estéd calculada de tal modo, que puede

trabajar en contra de la presién reinante en el tubo de re-

accién. Celulosa alcalimaAB ea vertida en el tubo de carge

.de una‘prensa de héliée doble 4, que impulsa el material

granulado al interior del tubo de reacclém Se La prensa de
helice doble sirve al mismo tiempo para la hermetizacién.
El empleo de tales prensas para la impu151on de celulosa al-
calina, ha sido propuesto ya con’ anteriorldad.

Tn el tubo de reaccion 5 son hechos avanzar‘ios conpo-
nentes de la reacclén por el tornillo sin fin 6. Para el

caldeo sirve 1a camisa termica T, que circunda concentrica-

mente al tubo de reaccion. La temperatura del liquldo tras-

misor del calor, se ajusta en un intercamblador de calor 8

separado. Para aumentar la velocldad del intercamblo de ca-

~ lor, es hecho»circulgr el.liquido en ciclo mediante una bom-

ba 9. Es digno de mencidm que. la reaccién puede ser manteni-

da en estado térmico estacionario sin aportacidén exterior

e
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de calor. Fm el lado de alimentacién es lautemperatura en

el tubo de rea0016n forzosamente algo més baJa que la pre-

»tendlda por el intercambiador de calor. Ahora blen, en la

zona de reaccién inmediata ha alcanzado la mezcla de 1a re-
acién muy rapldamente la temperatura deseada. Fsta tempera-
tura permanece constante hasta el final del tubo. Resulta'
f4cil mantener la temperatura constante, debido a que por
medio del refrigerador a reflujo 11 se extrae en el domo de
vapor 10, continuamemte calor dei sistema.

Como de acuerdo con las condlciones de la rea001on. en

_el.tubo.de reaccidn reina una-preslén de entre 18 y 29 at-

mésferas manométricas, es necesario que la .extraccidn de la

mezcla de la reaccidén ya reaccionada, que forma una suspen-

8ibén espesa, sea llevada a cabo con un dispositivo apropia-

do 12,.hérmético para la bresién.ASom aprbpiadas'pafa'ello,

por ejemplo, las.bomhas de émboio giratorio cérrientes en

el mercado, asi como también una bomba de embolo giratorio

-que ha sido propuesta recientemente. Esta ultlma es objeto

de la patente alemana ne ..lv225 812.. ;ambien ha sido pro-

‘puesta para este fln urna bomba alternativa de embolo gira-
torlo. El material extraldo del tubo de reacc;on, que ahora

ya consiste en éter de celwlosa, el exceso de agentes de la

eteriflcacién, halogenuro alcalino y. productos secundarios,

pasa desde la esclusa 12 a la caldera 13 con agitador. A

esta afluye al mismo tlempo continuamente agua caliente 14,

que se mezcla en la caldera intensamente con el producto de
la rea0016n. Se conaigue un lavado suf101ente del éter de

celulosa para su llberacién del halogenuro alcalzno adheri-

:,do en una séla fase de trabajo, sl por cada volumen de pro-

.ducto de la reaccién se emplean 10 a 25 partee en volumen

fl
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de agua caliente. Desde la caldera 13 se hace .pasar continua-
mente la mezcla de agua, agentes de eterlflcacién en ella ,
contenldos, metanol y eteres de celulosq, a la caldera 15 cor
agltador, donde se sigue distendiendo. En una centrifuga 16
se separa la suspensién en componentes sélldos y 1{quido.

k1l eter de celulosa todav1a humedo, se sigue tratando
entonces y se seca de la manera en si conoci&a. Al coincidir
con el agua callente, escapan en forma de gases los componen-
tes facilmente volétiles que llegam al re01piente evaporador ‘
13 junto con el éter de celulosa. Los restos de los agentes

de eterlficacién que se evaporan en la caldera 15 con aglta-.

7dor, se condensan en el compresor A7 y se &wuelven al punto
inicial del ciclo, a través de la - conduccién 19. Los' produc-
tos: secundarios indeseables son. extraidos del sistema a tra—'
ves del separador y de la conduccién 18, Fl gas devuelto se |
licda en el refrigerador 20, y su cantidad se dosifica, tal
como’ ya ha sido- 1ndlcado, de modo que en el tubo de reacclon
quede agustado un contenido de eter dimetillco de entre 2 ¥
30 % en peso, con relacién a 1& cantidad de cloruro de meti-
o, . . : o
| El invento seréd explicado a continuacién con mas deta-
1lle a base de los ejemplos siguientes ¥ de la tabla 1. Los
| datos de porcentajee empleados en.la tabla, se refieren al
peso.’ v v ' .

Una celulosa de abeto. de 1200 DP de grado medio de poli-
merlzacién, medldos en Cuen, se tritura para convertlrla en
polve. En una mezcladora continua de las corrientes en el
mercado, se mezcla el polvo de celulosa, bajo refrigeraclén
por agua, con lejia de sosa- a1,48%,de tempcraturavambiente,.

1
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' de modo que resulta una celulosa alcalina de la composic16n

- lacién al peso de la celulosa en seco, 8 una temperatura de

trae al cabo de un tiempo medio de permanencia,de‘25 minu-
ftos,_y se fiérfe en el,evapOrador;-La divisién'de‘productos

' secundarios sdélidos y'liqﬁidoa,>asi»coﬁo l1a separacidén de

~piedades de una metilcelulosa asi obtenida, se infieren de

-la Tabla 1.'

'permanencia en elvtubo‘de reacciém se ajusta a 30 minutos.

'~1°, elevédndose exclusivamente la temperatura’ de la suspen-

».516n hasta 85°0 E1 6x1do etilanico sin reaccionar se licua

a2

51guiente. 31 % de NaOH, 33 o de’ celulosa y 36 ﬁ ‘de agua.
Esta: celulosa alcalina se homogeneiza en una prensa de hé-~
lice y se imtroduce en el tubo de reaccién. Al mismo tiempo

se bombea el sextuplo de cloruro de metilo 1iquido, con re-

25%. 1a reaccién transcurre a 85°C y bajo. 25 atmésferas ma—
nométricas de presiénb.El producto terminado," junto con el

exceso de clorometilo y los productos secundarios, se ex-

los componentes voldtiles, se lleva a cabo a Una temperatu-

o

ra de la suspensién de 75°C .dé*léAﬁanera indicada en la pai-
te descriptiva. El gas contiene 93 % de cloruro de metilo, |
5,5 % de éter dimetilico y 1,5 % de agua ¥ metanol Este gas

se licua. Se repone el cloruro de ‘metilo consunmido. Las proA

Ejemplo 20

Una celulosa alcalina con un.contenido de 26 ” de NaOH
32 % de celulosa y 42 ¢ de ‘agua, se _prepara de la manera
descr;ta en el ejemplo 1e y~se introduce del mismo modo en
el tubo dé‘reacciém. K diférencia,dél'ejemplo.anterior, cbn-
tiene el cloruro de metilo alimentado 3'% de éxido etiléni-

co.  La %emperatura de 1la reacciéh es de'SOOjC. El tiempo de

El tratamiento ulteridr se. lleva a:cabo ¢6mo en el ejemplo
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conjuntanente con el cloruro de metilo y sus productos ac Ol

vpana“tes T despues de agregado los agéntes*de 1aleterifi-

cacidn consumldos{ sedevuelve nuevamente a la reacolén. Las
propledades de este “éter mixto han 51do senaladas as1mlsmo
sn la tabla 1. | |
Ejemplo 3°: |

Una celulosa alcallna macerada de celulosa de haya,
con 500 D? medidos en‘Cuen, de 1a misma composiclon que en

el ejemplo 29, fué introducida en el tubo de reaccidn median

e la prensavde'héliée. Coﬁ él~oloruro de metilo se dosifi-

can en el tubo de reaccidén 5 % de.éyido propilénico, con re-
lacidn al cloruro de metilo. La cantldad de paso se ajusta
de tal modo, que el producto termlnado sale al cabo de 40

mlnutos a una temperatura de la reaccién.de 80 C Ll tra-

‘tamlento ulterior y la recupera016n del exceso de agenxes'

de la eterificaqién tienen lugar de la manera_que.nazs1d@

descrita en el ejemplo 29,
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TABTA 1
Residuo en | Viscosi- - Contenido de
Temperatura | UP de par | % solucidén | dad en - | Contenido | hidroxialco-
Tiempo de }Tiempo de re m.mm“&ﬁ tida dela | acuosa al | cP-de la de OCH, hilo
caldeo | reaccién celulosa, 2% solucidn % E en %
min., min. 2C. en Cuen 2020 al 2% en
S , 202¢
Procedimien
Yo disconti 60 120 60/75 1200 7 4000 30 -
cional -
Metilizacidn . . /
continua - . A EERN TN
leconforme al: [ . 23 .,mm 8 . 5 S A200¢, -
ejemplo 19, | - : : N T ) _.
M.GOH.HHHO.N...!«.
cidn mixba ,
continua . ‘
con Amuﬂ@o - 3 27 80 1200 { 0,5 20000 - 26 3
J-tetilenico = ' :
conoolsegan 81 = q N
g L ejeuplo 22..
o wi| | Bberifica=—
coeme ko beién mixta
continua =
‘con éxido - 3 37 80 500 A 0,5 1000 .26 3
propilénico :
segun el -
ejemplo 3%.

Tal como muestra la tabla, por el procedimiento continuo co

canzar cantidades de paso mis altas, sino que también se obtienen productos de mejor calidad que por el proce~

dimientd conocido, que trabaja de manera discontinua.

i

nforme @l invento no sbélamente se pueden al=-
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celulosa alcalina con un exceso de cloruro de metilo liqui-

sible por todo el largd del tubo, asi como de un domo de va-

~ro de metilo a reflujo, ¥ quQue al cabo de un tiempo de re-

TP o

V& =t

TAALANANAAA A

ERn resumen, la Patente de Invencidn que se solicita de-
berd recaer sobre las siguientes:-

- REIVINDICACIONES - -

1. Un procedimiento para la fabricacién de metilcelu~

losa 0 metilhidroxialcohilcelulosa mediante la reaccidn de

do o una mezcla de cloruro de metilovliquidovy 6xido alcohi-~
lénico liquido eh'preséncia-de éter dimétilico‘asimisho li-
quido, a temperaturas‘eleVadas y utilizando.un tubo de reac~
cibmn, caracterizaﬁo porque los componentes de la reaécién:y
ei éter dimetilico son alimentédos de manera continua al tu-
bo de reaccién,vson puestosfinmedia%amentg desbués de su en-
trada en el tubo de reaccién avtemperaturés de entre 70 ¥
9500, manteniéndose tal teﬁﬁeratﬁra constante.hasta el fimal
del tubo de reaccidn, despuds de lo cual se extrae la mezcla
de la reacciéﬂ de manéra continua y se aisla el éter de ce-
lulosa.. - - o | . - .

2. Uﬁ procediﬁiento de acuerdo con lé reivindicacién 1,
carécterizado&pom emplearse de los componehtes liquidos ete=-
ficadores 5 a'10 veceS“el'peso de la celulosa'seca conteni-
da en la celulosa alcaliﬁa, conduciéndoSe los agentes de la
eterificacién y 1a celulosa alcalina en corrientes del mismo
seﬁtido a tra?és de un tubo de~reaocién,'que estd provistb
de un tornilld'dé transporte y de intercambiadores de Qalbr,
cuyo agente 1iguido de intercambio fluyeié contracorriente
de la mez&la de la reacoién'y con cuya ayudavse mantiene la.

mezela de la reaccién a una temperatura lo més constante po-

por refrigerado superpuesto, en el Que se condensa el cloru-

PR U
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en peso con relac1én-a la.cantidad de cloruro de metilo, ¥
"porqué la-metilcelulosa o la metilhidroxialcohilcelulosa se

separa, de la manera en si{ conocida, del agua caliente en

nes 1 J 2, caracterizado por emplearse una celulosa alcali-

‘na con un contenido de celulosa de 20 a 35 % en peso y 25 a

nes 1, 2 ¥y 3, caracterizado porque_los'componentes 1iquidqs

quido.

accién de 15 a 60 minutos ‘se extrae la mezcla de la reaccidn
por "el’ extremo del tubo y se lava con agua de 75 a 95 c,
as1mlsmo en corrlente de 1gual sentido y ha;o expans1on,
condenbandose con ello 1os componentes anterlormente 11qu1-
dos, que escapan entonces en forma de gases y.son devueltos
de nuevo al 51stema en tal medlda, que en la mezcla de la
reac01on fluyente a tr¢ves de; tubo de reaccién se aJusta

un oonuenldo constante de eter dlmetllico de entre 2y 30 %

&

que estd dispersa.

3. Um. procedlmiemto de acuerdo: con las relv1ndlcac10-

‘

40 % en peso de hidréxido sédico.

4, Un procedlmlento de acuerdo con las re1v1ndlcacio-

son imtroducidOS-én.el'tubo de reaccién a presiénAcbnﬁqu;
bomba, y la celulosa alcalina, con una prensa de hélice.
S. Un‘procedlmiento de acuerdo con las re1v1ndlcacio—
nes 1 a4, caracterlzado porque por cada parte en peso de
cloruro de metllo, se introducen a pre816n en el tubo de

rea001on.0 001 a O 10 partes en peso ae ox1do etllenico 11-

6. Un.procedimlento de acuerdo con las relv1ndlca01o-
nes 1 &a 4, caracterlzado porque por cada parte en peso de
cloruro de metilo, se 1ntroduccn a ore316n en el tubo de
reaccidn 0,001 ‘a 0,15 partes en peso de 6xido propllenlco

1{quido.




N

nes 1 a 6 , caracterlzado porque para cada parte en volumen |
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7. Un procedlmlento de acuerdo con’ las relvindicacio—

de mezcla de la reaccidén extraida dei tubo de rea001on, se
emplean para el lavado 10 a ‘25 partes en volumen de agua ca-
liente. | ‘ | |

8. Se reivindica por dltimo como objeto sobre el que
ha de recaer la Patente 3de Invencidn que se solicita:" UN
PROCEDIMIENTO'PARA 1A FABRICACION DE.METIiCELULOSA o) MET{§~
HIDROXIALCOHILCELULOSA" .’ |

Todo conforme quéda descrito j reivindicadb en la bre;
Sente Memoria descriptiva que consta de diedisiete péginas

mecanograflas ¥ dlbuaos ‘adjuntos.

Madrid 29 diciembre 1. 966
’ BERNARDO UNGRIA
P.PO

-
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