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La invencidn se fefiere a composiciones deriva-z
das de la "hemicelulosa%, y a mébtodos para su prepara01on:
La expresidn "hemlcelulosa" empleada ahora y ena
toda la Memoria descrlptlva ¥ en las reivindicaciones, seé
considera que incluye los polisacaridos y poliurdnidos dgi
tipo que forman la principal proporcidn deAlas sustagqiésﬁ
poliméricas asociadas a la celulosa, como por ejemplo éﬁf;
C
la mayoria de los materiales fibrosos celulbsicos. "'ﬁ
La presente 1nven01on proporciona una compo j’z

cibén que es sustancial o totalmente insoluble en agua, 7
que comprende "hemicelulosa"vcon iones metélicos 0 semiue-
tdlicos ingorpéradqs en la ﬁisma. ‘

Aunque los iones pueden estar simplemente =§bor4
tados o xetenldoa en el interior de la "hemmcelulosa", pre
feriblemente estin &ormando un complejo o una sal con 1a
nisma. Preferiblemente también, la composicién estan en
forma de un gel. »

Lia composmclon proporclonada por la invencidn
fiene numerosas apllcaclones, gue dependen p.elncipalmen‘ceg
de los iones metallcos o] semlmetallcos incorporados en 1a
hemicelulosa. Un empleo lmportante de la composicidn es co

mo catalizador heterogéneo para reacciones tales como la

hidrogenacibn, polimerizacidn, degradacidén y oxidacidn,

At 83 i s e dmenrs

especialmente en los.casos en que, hasta ahora ha sido di-

- ‘.....l

ficil soportar iones metélicos de una manera adecuada y :
satisfactoria. Para este emplea, la composicidn comprendé
preferiblemente hemlcelulosa con iones de metales de = :
transicidn 1ncorporados en la mlsma, por ejemplo iones de
cromo, manganeso, molibdeno, cpbaltq, niquel, hlerro,plaf

tino, paladio, titanio o cobre.
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Otra aplicacidn de la composicidn es en agri-
cultura y horticultura,rcomo sumlnistrador de oligoelemen

|tos esenciales (en trazas) para el desarrollo de las plag'

itas y con fines de influir en el color de la flor, siendo

5 funa de las propiedades fitiles de la composicidén para estog

}

{
{fines el que los iones metallcos 0 semlmetallcos son tem-;

1S VOV

.poralmente insolubilizados, y son puestos en libertad gra
dualmente a partir de la composicidn por accidn mlcroblan

fy de la humedad, en lugar de ser lixiviados rapldamente de

10 | los estratos del suelo al que gonrapllcados,‘como ocurre

con la mayoria de los agentes convencionales.
La composicién puede comprender convenientemsnt

i te gel de silice o alfimina. Adenmés, y particularment€~cﬁaé

. R i
do la composicidén va destinada a su empleo como cataliza-!

i

2o . « |
dor, puede ser modificada si se desea, por ejemplo térml—:

15
camente, sometiéndola a temperaturas de més de 2002C, de-‘
" pendiendo el producto de esta modificacién térmica de losg

iones metdlicos o semimetélicos y del medio ambiente, o

condiciones ambientales, tales como la fTemperatura y la

,f
!
|

20! atmbsfera, bajo las que es trateda la composicién. Por -
ejemplo, en aire a 760 mm. Hg ¥y & aproximadamente 2002C, §
la composicidén comienza a descomponerse, hasta que a apro
ximadamente 500 a 600°C la hemicelulosa comprendlda en la
misma produce una estructure bésica o elemental de<carboj

29 no, que es estable hasta btemperaturas relativamente alta%.

Al someter las composiciones gue contienen gel de silicei
o alimina a temperaturas elevadas, a medida que se forma:
1

la estructura elemental de carbono, la descomposicidn de{

'

1a hemicelulosa crea poros.en el gel de aflice o la alﬁri

3& nina, dejando una estructura porosa con mayor Area super;
j
|
H
{
|
{
{

1)
1
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ficial, y puntos reactivos distribuiaos,hopogéneamenﬁe, yé
! phcilmente éccesiblés,'para fines cataliticos y/o de absoé

cidn. Por medio de este tratamientd'%ambién es posible obé

tener una estructura de gel que Giene temafios. de poros deé

i

. .-

5 i geables para su empleo en procedimientos quimioos,preﬂgreﬁ

ciales o selectivos. - i : NS

.
beeoo

El efecto de las temperaturas elevadas sobre.

-

los iones metélicos o semimetllicos es mucho menos prede-;
{ cible, y depende fundamentalmente de idn metdlico o semi-~i

10 | metllico presente. Las composiciones que comprenden, pér _
ejemplo, iones de manganeso o cobre, al ser sometidas-a’
temperaturas superiores a 5002C, producen, un esquelﬁ@é? ‘
carbonado con metal de‘ﬁapgahesp ° cobre,'respectivémenteé
finamente soportados en toda la masa, mientras que las“éoé
15 ; posiciones en que hay ihcorporados iones de cromo o dg mo%
libdeno producen el 6xido respecﬁivo»soportado de ﬁodo_hoé
mogéneo en toda la masa. i-
_ En algunos casos én<1os'que la composicidn com;
prende allmina o gel de:silice ¥y en los que los iones me-g
20| télicos o semimetélicos llegan a asociarse con el carbono!
en la estructura elemental o el esqueleto, es posible oxif
dar los carburos asi formados, sometiéndolos, por,ejemplo;
a temperaturas elevadas bajo una atmbésfera oxidante, de=- é
Jando el respectivo meta; o semimetal, o su oxido, sopor %
25| tado sobre la alimina olel,gel“de:silice. . é
Otro aspecto de la modificacibén térmica es qué
al someter algunas composicidnes a temperaturas elevadasé
es alterado el estado de oxidacién de los iones meﬁélico{
incorporadds en las mismas, lo que. en general se pone de §

30} manifiesto por cambids'de color, y particularmente en lo
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" dicha expresibdn, y naturalmente son particularmente fiti-.
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que se refiere a iones de metales de tramsicidén, por ejen
plo iones de cromo. Este aspecto es importante, ya que pue
den obtenerse iones metdlicos en varios estados de oxida-
cidn, en concentracién més elevada vy dispuestos mis homo-

géneamente de lo que hasta shora ha sido posible sobre-sg:

N

portes tales como allimina o gel de silice.

¥

Ia invencibn proporciona también un método pa

ra prepsror la composicibén de referencia, método que TOom~;

prende las operaciones de afiadir a una disolucidn de pgﬁil
celulosa, preparada disolviendo hemicelulosa en una diéqlﬁ
cibén alcalina, una sal de un metal o semimetal distiﬁfé,dé

L
una simple sal de metal alcalino, y reduciendo el pH Ge la
disolucidn, si es necesario, para causar la precipit§§16n5
de la composicibén, y separar a continuacidn el precipite-,
do del 1liguido que sobrenada. : ;

La expresibn "sal simple de metal alcalino™

quiere decir una sal en la gue los cationes son ﬁnicamén-g
te iones de metales alcalinos y los aniones contienen sb-

lo radicales no metélicos, tales como los cloruros de S0~

dio y de potasio, y los mnitratos de sodio y de potasio.

Los sales tales como el permanganato de potasio y el cro-=
mato de potasio, en las que los aniones contienen radicaJ

les metélicos, no estén comprendidas en el significado de

les en el método de la invencidn.

Preferiblemente, la composicién es filtrada,o
centrifugada lavada y secada, efectuéndose convenientemeﬁ
te el secado calentando la composicidn filtrada o centrif
fugada a una temperatura de aproximadamenbe 1002C.

d

i

|
Preferiblemente también, la sal metdlica o ;
!
|
i
|
!
!
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%semimetélica citada es afiadida a la .disolucidn en forma

tadicibén a la misma de un &cido tal como el Acido clorhidei

‘ co, &cido sulffrico o Acido acdtico, o haciendo pasar a

! de disolucidn.

Ta reduccibén de pH de la disolucién puede ser

L R T T T

efectuada de cualquier manera conveniente, por ejemplo pox

1

su través un gas 4cido, tal como dibxido de carbono o did-

xido de azufre, ' S
En las industria§ textileé, de pasta de madepaf

v relacionadas, en las que _se emplean materiales fibpp%os%
celuldsicos naturales, estos materiales son tratados-con ?
frecuencia quimicamente con el fin de eliminar las imfﬁfe;
zas asociadas a la celulosa, huchas veces, este tratam1en§
to quimico comprende la ebullicidn del material natural %
i

en una disolucidn alcalina, con lo que la mayoria de las é
impurezas, incluyendo la hemicelulosa, son disuelﬁas -fa—i
ciliténdose con ello su separac1on de la celulosa 1naolu—}
ble. Ie disolucidn alcalina resultante, una vez separada 5
de la celulosa, es deseéhada en-general como efluente. No:
obstante, su alto contenido enrmateria orgénica, procedqé
te sobre todo de la hemicelulosa presente, hace que el -i
efluente tenga. un elevado factor de Demanda bioldgica def
oxigeno, particularmente si el material natural lleva uné

!
gran proporcidén de impurezas, como es el caso del lino,

en que el factor puede alcanzar un valor de 12.000 mg/l.§

Aun cuando estas dlsoluclones alcalinas y los.
efluentes que las contienen han sido considerados hasta :
shora en gensral como mplestos, ¥ han creado problemas eé

cuanto a su eliminacién satisfactoria, son fuentes parti-

cularmente adecuadas de hemicelulose para la presente in;
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| sa" obtenida de estas fuentes reduce el contenldo en mate-

.loglca de oxigeno), disminuyendo asi los problemas de su .

‘eliminacidén. No obstante, ha de tenerse en cuenta que par

“eibn del derivado de "hemicelulosa', o alternabtivamente,

presente invencidn el‘haoerlo, el empleo de la "hemicelul”

ria orglnica, y por tanto su factor de D.B.0. (demenda bi

la presente invencion puede emplearse igunalmente la hem

SRRV~ NI 1= O

’

celulosa derivada de otras fuentes. .

51 se desea, pueden emplearse fuentes barataé

S o

de la dlsolu01on de sal metdlica o semlmetallca parsa obte

i pespecto los efluentes del decapado de metales o la 11x1—:

viacidn de menas. B

Se preparan convenientemente composiciones gque;
comprenden alimina o gel de silice por adicidn de silica---i

to de sodio 0 una sal de aluminlo antes de la preclplta——f

en el caso de composiciones que comprende gel de silice,
después de su aislamiento, la composicidn de hemicelulo»é
sa/metal o semimetal puede ser disuelta en silicato de sgo
dioVy después coprecipitada con gel de silice por acidifi
cacidn. ;
En el curso dei trabajo de la presente inven-}
cidn se comprobd que en los casos en que la disolucidn

1
alcalina es acidulada, el rendimiento podia ser aumentado

afiadiendo a la disolucidn, antes o después de su acidifi=

]

x . ]
cacidn, o durante la misma, al menos un agente de retlcuT

lacidn de la clase que se describe mds adelante. ok

La clase de agente de reticulacidn se define

como reactivo para los grupos de hidroxilo comprendidos

i 1 lllll“;‘f

1t \'um
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‘en las cadenas principales o laterales de la molécula de |
"hemicelulosa®, Los ejemplos adecuados de estos agentes

incluyen el formaldehido y el bxuido de etileno. ILa efica~ |

5 itando la disolucién después de la adicidn del mismo. «.--.
En una primera realizacidn preferida de este, -

aspecto de la invenéién, el pH de la disolucidn es ajusba-

bt i et o1 ors 2 W

do en el intervalo de 4 a 6, y después se afiade a la miémg
una disolucidn del agente de reticulacidn. Después.se'hé?f
10 i ce que el pH caiga en el intervalo de 1”5 a 275 para iié—é
var a cabo la precipitacidn. )

IEn une segunda realizacidn preferida de eéﬁé
aspecto de la invencidn, una disolucidén del agente de ra-
ticulacidn es afadida inicialmente a la disolucidn algélia
15! na, llevindose después el pH de la disolucidn a un valox .

en el intervalo de 1’5 a 2°5.

s 1 L AR A 4 DL AT L A e TEreS oA Ml b e £ £ AT 13 300

P ELl agente de reticulacidn puede emplearse, si
{ se desea, cuando con la hemicelulosa han de coprecipibar-:

se allmina o gel de silice. También se obtiene un mayor

20! rendimiento..
"El mecanismo por el que el agente de reticulg

cién permite obtener mayores rendimientos, en comparacidn:

con los métodos en los que no se emplea este agente, no
est& plenemente comprendido. No obstante, se considera —%
25 1 que el peso molecular efectivo de los polimeros de "hemi~
celulosa" o fragmentos de la misma, presenbtes en la diso{
lucidn alcalina, es un factor determinante en el procedij
miento de precipitacidn, y se cree que el agenbe sirve pé
ra reticular los polimeros o fragmentos, aumentando con ?

30| ello el peso molecular efectivo hasta un valor superior

11-2=70 -8 -
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?al critico para la precipitééién. Se cree que esta acciéh
éde reticulacidn es particularmente importante cuando la
jhemicelulosa, o la entldad que contiene hemicelulosa, ha |
. sido hervida en la disolucidn alcalina, y como resultado ;
5 de este tratamiento las cadenas de polimero de "hemicelugz
;losa" han sido degradadas o rotas en cierto grado (lo que?
cen general implica el desprendimiento de las cadenas latgz
rales de xilano), de modo que se¢ reduce efectivamenteuéi»;
zpeso nolecular de las mismes hasta un valor inferior al |
10 . critico para la precipitacidn.
Otras ventajas conseguidas empleando el agen=-
te de rebiculacidn, ademés de un mejor rendimiento, son
: las sigulentes:
a. el precipitado es aislado mis fécilmente
15 | : por filtracibdn; A
b. el precipitedo seco ez convertido mis fi-
cilmente en forma pulverulenta, y
c. el producto tiene una mayor &rea superfi-
‘ cial, un factor importonte cuando ha de em
20 ? plearse para fines cataliticos o de absor-
cidn. :

in el transcurso de posterior trabajo acerca

. X . S L a s . . i
de la invencidn, se disolvid hemicelulosa en hidrdxido de
I

anonio, y se precipitd un gel a partir de la misme por -

adicibén de una sal de metal de transicidn.

> |
§ Se prefiere disolver lo hemicelulosa en hidrd
; x¥ido de amonio en exceso, y extraer el exceso antes de la
f edicién de la sal de metal de transicibn, por ejemplo pof
§ ebullicidn o evaporacidn. f
30 En el caso de gue la hemicelulosa edguiera al

\

11-2-70 | - -9 -
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guna coloracidén y lleve este color a la disolucidn de he-!
micelulosa/hidréxido de amonio, la disolucién puede ser dé

i

colorada empleando carbbdn vegetal activado, siendo éste
| después extraido, por ejemplo por filtracidn, ontes de 1a§

adicidn de la sal de metal de transicidn.

1

Después de la precipitacibém, el gel puede Se:vi

aislado y después secado, por ejemplo calenténdolo a 80-. °

1

100eC,

De modo conveniente, ¢l gel puede ser manterido
sobre un soporte para el mismo, por ejemplo sobre gel deri

silice, sobre allmina, pémez, bierra de diatomeas y amian.

to. Esto puede conseguirse seqaﬁdo el soporte caientéﬁaoei
lo, por ejemplo, a 100-200°C, enfrifmdolo en presenciétdé;
un agente deshidratante talféomo pentdxido, de f£ésforo, :
y después afiadiéndolo a la disolucidn de hemicelulgsa/hi—g
dréxido de amonio, de bal modo que 2l menos uns parte de .
la disolucibn es absorbida, afiadiéndosele después una di-g
solucibén de la sal de metal de transicidn. g
También pued§ efectgarse la modificacidn del
gel. Las‘salés de metales de transicién que han demostraQ
do ser particularmente adecuadas en este_aépeéto de la in;
vencibén incluyen el sulfato de cromo, clorurc de cpbaltog

sulfato de manganeso, sulfato de cobre, sulfato de niqueﬁ

¥ sulfato ferroso.
Para evaluar la efectividad catalitica de las:
composiciones proporcionadas por la presente invencidn, ;
fueron tratados efluentes liguidos que tenian un conteni:
do orginico oxidable haciendo, o permitiendo, que una cgé
() 4 - 2 4 . i
rriente de oxigeno, o de gas que contiene oxigeno, circu:

lase a través del efluente en presencia de una composi--i

1]

- 10 -
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cidn segun la invencidn.

Por consideraciones econdmicas se prefiere em-g
plear aire como gas que contiene oxigeno, haciéndose pasar
el aire a través del efluente por medio de téenicas conoc%

das de aireacidn.

La composicidn puede ser mantenida por nedios.

de soporte en el sitio por el que pasa el oxigeno o gas;—!
que contiene oxigeno, o puede ponerse en suspensidn, bré%f
feriblemente en forma de polvo, en el efluente, y dejér‘ i
que se difunda libremente en el sitio por el que circuia §

el gas oxidante, por ejemplo por medio de una técnice de

lecho fluidizado.

En este sistema de tratamiento se prefiere .em-:
plear composiciones que llevan iones de metales de tfanéié

cibn, o composiciones que han sido modificadas, por ejem-

i

plo, por el procedimiento térmico antes citado. ‘

Para conseguir una oxidacidn més eficiente deli
efluente se prefiere tratar éste a temperaturas elevadas E
es decir, si el efluente es un liquido, o lo contiene,quq

ha sido calentado antes de ser desechado, el tratamiento

H
1

es efectuado preferiblemente mientras el efluente estéd -
afn a una temperatura elevada. Se comprende, no obstante,
que si es econdmicamente viable, el efluente puede ser ca

t

lentado {inicamente, o adicionalmente, para el procedimien

to de tratamiento. f

Ta invencidn serd ilustrada ademds por medio !

de los sigulentes ejemplos.

EJENPLO 1
A 1l litro de efluente procedente de un descru

- 11 =
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i

dado alcalino de lino fresco se afiadieron 100 ml. de una |

i
(& |
~J
& |
-
3
(4|
=3
-
=

disolucibn de permanganato de pobtasio al 3%, y después l5§

'ml. de Acido sulffrico al 50%, para-reduéir el pH a 2, foé

méndose un precipitado negro gelatinoso.

| A1 litro de un efluente similar al empleado
| , | |

. en el Ejemplo 1 se afiadieron 100 ml. de una disoluciépiéeé

%permanganato de potasio al 6%, y despuds 7 ml. de écido_;é

gsulfﬁrico del 50%, para reducir el pH a 5, forméndose un ;

Eprecipitado negro gelatinoso.

EEJEMELO 5
5 A otro litro de efluenbe se afiadieron 100 rl. -
i : X
! de disolucidn de permanganato de potasio al 30%. Se formd:

un gel negro- sin necesidad de acidulacidn.

Los productos de los ejempios 1 a 3 fueron fil%
trados, lavados y secados, dando geles negros brillantes f

de "hemicelulosa" con iones de manganeso incorporados en

la nisma. EL andlisis gravimétrico did un contenido de man

i paneso de aproximadamente 40%.

BJEMPLO 4

; ~ El efluente procedente de un descrudado fué -

| tratado afiediéndole una disolucidn de sulfato ferroso. Se.
formbd un precipitado gelatinoso que fué filtrado y secado;
Este fel comprendia fundamentalmente “"hemicelulosa' con
iones ferrosos incorporados en la misma, pero conbtenia hi

dréxido bésico de hierro como impureza. No obstante, y a

- 12 -
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: pesar de la impureza, el gel era adecuado para su emnleo
i
l

i como fuente de hierro para usos agricolas y horticolas.

r LJEMPLO §

5 } El efluente procedente de un descrudado alcgli{
‘no de lino verde en fibra fué tratado afiadiéndole una diéb
;lucién de cloruro de calcio. Se observd la formecidn 1nme~
‘diato de un gel, y se afiadid mds cloruro de caleio ha°ta

‘que ya no se produjo mis gel. El gel fué después flltra-

10 .!do, separéndolo asi del ligquido que sobrenadaba, lavado va
§rias veces con agua, secado y triturado haste formar ﬁeéug

‘flos trozos.

 EJEMPLO 6 |
15 ; 5 g. de gel seco de "hemicelulosa" fueron afiadi-~
jdos a 800 ml. de una disolucién de carbonato de sodio al |
le con agitacidn, hasta queder completamente disuelbo. 5 g.
.de cromato de potasio fueron disueltos en 5 ml. de agua, y
‘la disolucidn resultante fué afiadida = la disolucidn alca-
20 jlina de hemicelulosa, con agitacidn perfecta. A la disolu1
gcién combinada se afladid &cido sulfirico LON hasta que se}
%hubo conseguido una precipitacibén completa. El gel precipi

gtado fué separado después del liquido que sobrenadaba, y |

Qlavado, filtrado y secado.
i ;

25 |
éEJEMPLO
; A 10 litros del efluente producido hirviendo fi
?bra de lino verde o crudo se afiadieron 200 ml. de Acido %
i sulflrico concentrado, y después 1 litro de formaldehido l
30 !al 407 (agente de reticulacidn), y la mezcla fué mantcnl—‘

|

11-2-70 -~15 -



P el 0
. . S ““‘r :
:da a ebullicidn durante 2 horas. Se afiadieron 50g. de molib
i .
i dato de sodio, y la ebullicidén se continud durante 1 hora:

nés. Fué precipitado un complejo de molibdeno/hemicelulo-?

i sa afiadiendo 100 ml. de &cido sulffirico concentrado. El -%

5 Eprecipitado fué f£iltrado, lavado ¥ secado, produciendo 120
Eg. de un sbélido verde amarillento. o
; La mitad del precipitado fué disuelta en 309',
%ml. de silicato de sodio (502Tw) y precipitd un cogel .de -
égel de silice/molibdeno hemicelulosa afiadiendo 50 ml..;i._'e:E
10 éécido sulflirico al 12% pare llevar el pH a 1°5, Este preyi
Ecipitado fué filtrado, lavado y secado, produciendo 3§djéé
Ede material sblido. o
§ La mitad de este Gltimo material fué modiﬁ;@é}
é do térmicamente a 5002C, produciendo dxido de molibdeno*sg

15i portado finamente en toda la masa del gel de silicg. ?
i ‘ i

EJEMELO 8

A 1 litro de un efluente similar al empleado i
en los Ejemplos 1 a 5 se afiladieron 3 ml. de &cido sulff-

20! rico concentrado, y despuds 50 ml. de silicato de sodio

(502Tw) y 300 ml. de permangsnato de potasio al 107 en pe;
so/Volumep. Después de una completa agitacién, se aﬁadie-%
ron 50 ml. de dcido sulflirico de 10% en peso/volumen pa- E
ra oaﬁsar la gelificacidn. El gel fué envejecido durante?
25| 5 horas y después puesto en suspensibén en agua, filtrado
y lavado. Una vez secado a 902C, el gel iué lavado y se~
cado de nuevo. La produccién fué de 75i8- de un gel negré

de aspecto cristalino, que tenia un &rea superficial de
§

100-200 ma/g., ¥y un contenido.de manganeso del 15%5.

30 Ia mitad de este gel fué modificada térmica-

11-2-70 : C o= 14 - i
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mente calenténdolo a 500°C durante 3 horas en un horno de
mufla. Ia efectividad catalitica de los productos no modi=
ficados y los modificados térmicamente de este Ejemplo fué

evaluada por el procedimiento expuesto en el Ejemplo 11.

| EJEMPLO 9 B

40 g. de hemicelulosa fueron puestos en suspeg%
sibn en 2 litros de agua destineda, y se afiadid amoniéécfé
igsui‘iciente para disolver la hemicelulosa en suspensiénnfﬁﬁ
iamoniaco en exceso fué eliminado por ebullicidn, y a la d{
solucidn hirviendo se anadlo carbdn vegetal decolorante. f
| La disolucibn fué filtrada y dividida en porciones de- 250‘

'
I

'ml., que fueron tratadas respectivamente como sigue: - !

% ’ a. Fueron afiadidos 100 ml. de sulfato de cobré

al 5%, produciéndose un gel verde translﬁcﬁ

. do. Después de su lavado y secado, el anéli

§ sis termogravimétrico did un contenido de é

| cobre de 13°5%. §

b, Se afiadieron 60 ml. de sulfato de cobalto
al 5%, produciéndose un gel translficido deé
colob T0Sa. %

c. se afiadieron 90 ml. de cloruro de mangane-
so al 5A, produciéndose un gel blanco trané
1cido. '

d. se afladieron 70 ml. de sulfato de cromo al
5%, produciéndose un gel azul translficido.
Tenis un contenido de cromo de 1275%.

g. se aﬁadieron 95 ml. de sulfato de niquel

al 5%, produciéndose un gel verde transli~

- 15 -
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cido.

f. se afiadieron 50 ml. de sulfato ferroso al 5%,
s & L L k
produciéndose un gel translficido de color -:
émbar. Contenia 12% de Fe.

EJEMELO 10 ,
Se afiadid gel de silice de malla de 74 & 1494m§
cras a 250 ml. de disoiucién de‘hemicelulosa en amoniabg;g
hasta que toda la disoluoi§n de hemicelulosa fué absoréi%%
da sobre el gel de silice. Se afiadieron 100 ml. de sulfétg
to de cromo al 10%, y el gel azul sobre soporte resulﬁéﬁéﬁ
te fué lavedo y secadQ,.produqiéndose un gel verde apéfégg
temente homogéneo. La modificacién térmica produjo lo§'§§é

o

bios siguientes de color. @

2002C - verde manzana
3009C ,- pardo amerillento

50090 ~ amarillo brillante

6002C -~ anaranjado

S ————

700°C - verde guisante : ]

10002C -~ verde oScu:o.. :

|

- Fueron aislados tres lotes de efluente derivado3

de wn descrudado de lino y de diferentes valores de Demen
da’ de oxigenohbiolééica (D,B.0.). El primero fué tratado

durante cinco horas haqiéndb pasar aire a su través en pre

sencia del producto no modificado del Ejemplo 8 (analizai
dor A), siendo los otnpsfdos”tfatados durante 3 horas de
modo similar, primero en presencia del catalizador A, ¥y

en segundo lugar en presencia del produpto modificado tér

micamente del Ejemplo 8 (Catalizador B).

- 16_-;.7 A
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Los resultados de estos tratamientos se exponen

en la tabla siguiente.

Estructura Tiempo de Efluenﬁe Velocidad de
del catali~ ‘tratamien ' reduccion.de.
zador : to la D.B.O.
h. : —
pH D.B.Ol D.B.OQ Mg./l.m;.‘
inicial |final <
A 5 11 | 11,600 {7,800 760 .
A 3 11 2,200 | 2,000 66~
3 11| 2,200 1,300 1330
N
A 3 11 650 500 0 i
B ) 11 650 350 100

El tratamiento del efluente por simple paso de

aire a su través en ausencia de catalizador A 6 B no tuvo

efecto alguno sobre 1os respectivos valores de D.B.O.

Se observard que no se pretende limitar la in-
vencidn solamente a los anbteriores ejemplos, siendo posij
bles muchas variaciones, que fAcilmente pueden idear los
expertos en la técnica, sin apartarse del objeto de la in
vencidn, definido por las reivindicaciones anexas.

Asi, por ejemplo, se observari que pueden pre
pararse composiciones que comprenden iones semimetélicos
y iones metédlicos distintos de los descritos en los ejem
plos anbteriores.

Ademds, las composiciones pueden transformar

se en grinulos o ser convertidas en tabletas. En el caso

-17 -




15

20

13-6-72

1osa/h1drox1do de amon;o, las comp031ciones pueden ser pre

. trusion de la dmsoluclén en un bano de la disoluclon de la

7» presentadas en Gran Bretana, el 16 de Enero de 1.969, baj

B Xe 40, 820/69, 13 de Diciembre de 1. 969, NQ 60, 885/69 vl
10 -

" del artlculo 51 del v1gente Estatuto sobre Propledad Indu

del procedimiento que implica uha dusolucién de hemicelu~
paradas téeilmente en forma de flbra ) de pellcula por exy

sal del metal de tran31clon.

La presente sollcltud que corresponde a las

(=]

el nﬁmero 2605/69, 15 de Agosto de 1. 969, N° 40 819/69 ¥

de “Enero de 1. 970, NQ 114/70 se acoge a los ‘beneficios

[£)

trial.

REIVINDICACTONES .

SRR B A

Los puntos de 1nvenclon propia y nueva que se
prasentan para que sean obgeto de esta solicltua de Paten
te de quencion en Espana,vpor VEINEE'anqs, son los si-
guientes: | ' o ‘

1.~ Un método de preparar una composicidn de-
rivada de la "hemigelulosa?, que éomprende las operaciones

de afiedir a una sblucién de "hemicelulosa", preparada di-

solviendo "hemlcelulosa“ en una solucién alcalina y Una
sal metdlica o sem1~metgliqa, dlferente de una sal -
simple de metal alcalino; y reducir el pH de la solu~

cibn , si es necesario, para originar la precipi- - -
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!

tacidn de la composicibn y, subsiguientemente separar o1
precipitado del licor que sobrenada en la misma.
2.~ Un método seghn la reivindicacidén 1, en el

cual el precipitado es filtrado o centrifugado, lavado y

«

secad.o. S

%.- Un método seglin la reivindicacibén 2, en .el

gcual el precipitado es secado por calentamiento a una tcm%
) . - l

peratura de unos 10096.. ;

é -~

i 4,- Uh metodo seghn cualqulera de las relvnnr

v m

ca es afiadide a la solucidn en forma de solucidn.

dicaciones 1 a 3, en el cual la sal metédlica o semi—metéli
!

i
§ 5.,- Un método segin cualquiera de las relV h

“ s

-,

' dicaciones 1 & 4, en el cual la solucidn de "hemlcelulo~°h

i
| es la solucidn que resulta de ebullicidn alcalina de mate
1

riales fibrosos celuléslcos, naturales, o es un efluente

i
que comprende tal solucidn. !

i
i' 6.~ Un método segln 1a reivindicacibén 5, en ?
| el cual la solucibén de "hemicelulosa" es la solucidn resul

- - i
tante del descrudado de lino, o es un efluente que compren

' de tal solucidn.
7.- Un método seghn la reivindicacibn 4,en el

: i

cual la solucidn de dicha sal metélica o semi-metélica esi

el efluente procedente de una 1nstalacion de decapado meté

(==

!

lico o de lixiviacidn de minerales.

8.~ Un método segin cualquiera de las reivin-
dicaciones 1 a 7, en el cual es afiadido silicato de sodio
o una sal de aluminio a la solucién de "hemicelulosa", y
es coprecipitada con la "hemicelulasg" 6omo gel de silicé
o como hldrox1do de aluminio. ";;
9.~ Un método segin cualqulera de las reivin-

dicaciones 1 a 7, en el cual el precipitado, después de

44%,

i
{
! .
1
|
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. el cual el pH de_la,Sq;ucién,es ajustado para que esté com

le separacidn, es disuelbo en una solucidn de silicato 66
dico y es subsiguientemente copreclpltado con el s1llcabo

sodico por acidificacién, siendo precipitade el silicato

o s s g swal) wvr

sédico como gel de S1llce.
10.= Un metodo segfn cualquiera de las re1V1ndi

caciones 1 a 9, en el cual dicha soluclon de "hemlcelulo-5

-

»

sa“ es acldlflcada y en el cual, antes, durante o desnu

b oot e

de dlcha acldlflcaclén, es afiadido a la misma al menos un‘
agente de reticulacl n del tipo descrlto en la memorla.*w;

1l.- Un mébodo segln la reivindicacidn 10, en. f

IV o
*

prendido entre 4 y 6, una solucién del agente de rebicula-

cidn es afiadida a la misma, y el pH es subsiguientemente !

situado en la gama de 1,5 a 2,5 para efectuar la precipiFE
tacidn. !

12.- Un método segln la reivindicaciénrlo en

el cual una solucidn del agente de retlculaclon es anad1-§
E

da a la solucibén de la ‘"hemicelulosa'; siendo situado a f
continuacidén el pH de 1é solucién dentro de la goma. de 1,5
a 2,5 paré efectuar la precipitacién. ;
|

13.- Uh metodo segun cualqulera de las relvln-;

dicaciones 10 a 12, en la cual dmcho-aggnte de reticula- ;
cidn es formaldehido u dxido de etileno. ;
14,~ Un metodo segln cualquiera de las :c-e:LVJ.n--E

dicaciones 1 a 4, en.el cual la solucidn de,"hemlcelulosa?
- : . 1

es preparéda disolviendo "hemicelulosa" en solucidn de<hi§
drbxido aménicé; siendo efectuadarla pfécipitacién afia—-
diendo a la mismé una solucién de sal de metal de transi-!
cidn. | |

15.~ Un método segin la reivindicacidn 14, en

A

-~ 20 -
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el cual la "hemicelulosa" es disuelta en hidrdxido de amol
nio en exceso, slendo retirado el exceso antes de la adi-'
cién de la solucidn de sal de mebal de transicidn.

16.~ Método seglin las reivindicaciones 14 a l?,

LSRN

5 len el cual es:eliminada cualquier decoloracidn de dicha

~

solucibdn de "hemicelulosa® utilizando carbdn vegetal acti

b

vado. ﬂ;
i

dicaciones 13 a 16, en el cual el precipitado es formad§~<

10 | sobre un material de soporte tal como gel de silice, alfi-

lmina, pbmez, tierra de diatomeas o amianto, siendo squdq
fel material de soporte calentando a 100-200°C, enfriado_eﬁ
!presencia de un agente de deshidratacidn y afiadido = 1&»55
lucidn de "hemicelulosa", de tal manera que al menos dna |
15 | porcidn de la solucidn cea absorbida por el mismo, siendo ;
afiadido al mismo a continuacidén la solucidn de sal de me---:E

+tal de bransicidn.

18.~ Un método segin cualquiera de las reivin?

dicaciones 14 a 17, en el cual la solucidn de sal de me- :
|

20 | tal de transicién es una solucidn de una o mhs de las sa—f
les seleccionadas del grupo gque consiste en sulfato de cré
mo, cloruro de cobalto, sulfato de manganeso, sulfato de

cobre, sulfato de niquel y sulfato ferroso.

19.~ Un método segin cualquiera de las reivin-
25 { dicaciones 14 a 18, en el cual el precipitado es termica-

mente modificado después de la separacidn.

20.- Un método de tratar efluentes que tienen
un contenido orgénico oxideble, que comprende las operacig
nes de hacer o permitir que una corriente de oxigeno o de

30 | gas que contiene oxigeno fluya a través de la misma, en

11~2-70 "’Z T - 21 -




presencia de una composicidn de materia obtenida segfn -
cualquiera de las reivindicaciones precedentes.
21.~ Un procedimiento segln la reivindicacidn

20, en el cual dicho gas que conbtiene oxigeno es aire.

3

17

5 22.- Un procedimiento segln las reivindicacio;
nes 20 6 2L, en el cual diché composicidn es mantenidadbo#
medios de sopprte en la trayectoria de flujo de dicho ogi
geno o gas que.contiene oxigéno, o esté en forma pulvé;gé
lenta y le es permitido difundirse libpemente en dicha -
10} trayectoria de flujo. ' | ~r;

2%,.~ Tn método de preparar una composicidn. -
derivada de la "hemicelulosa'. iiw

Tai y como Se hé descrito en la HMemoria ng;
antecede y para los fines que se han especificado. -
15 Esta-Mémoria cogstg de ventidos hojas_escri-

tas a méquina por una sola cara.

wearia, 17FEB 19

Alber
' P.A' Porf

sizabure
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