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Ref: Case 2.

Procedimiento para la fabricacidn de pasta ce-

luldseica.

J licitande: SOCIETE GENERALE DE BREVETS INDUSTRIELS ET CHIMIQUES,
entidad suiza, residente en 1, Grand'Places, Fribourg,

Suiza.

El presente invento tiene por objeto un proce

R . @gimiento de fabricacién de pasta celuldsica,

Mod, 613

Los procedimientos tradicionales de fabrica-
cidn de pasta de celulosa por tratamiento de la madg

‘5, ra emplean generalmente sales alcalinas o alcalino
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térreas de dcidos débiles, tales como deido sulfirico
o écido sulfuroso, en solucidén acuosa.

Egtos procedimientos presentzn diversos incon-
venientes, en particular la necegidad de prolongar le
coceidn de la madera durante varias horas (6 & 12) pars
que el ataque sea completo.

Para acelerar el glagque, es necesario frabajer
8 una temperatura del orden de 140 a 15000, ¥y por tan~
to bajo una presidn de varias atmdsferas.

_Por otra parte, es corriente trabajar con solu-
ciones poco concentradas y de gran volumen de agua con
relacidén a la madera tratada, lo cual precisa per ende
1a destilacidn de cantidades considerables de liquidos
para la recuperacién de los reactivos.

En e?ectb, 1 ‘tonelada de pasta cruda implica le
produccidn de 10 nd de 1iquido negro.

Todo ello conduce a reéctores complejos y de gran
dés dimensiones ¥y por ende en extremo onerosos.

Las inversiones muy elevadas de una fabrica de
pasta moderna conducen, para reduclir los precios de cos-
te, a la construccidén de unidades gigantescas. Estas,
para ser normélmente alimentadas, deben instalarse en 2l
nucleo de bosques espesos muy extendidos. Siendo estos
Wltimos relativamente raros, scbre todo en Europa, exis=-
te una dificultad real para explotar macizos de menor i

portancia que a su vez existen en gran nimero pero se &

o

1lan geograficamente demasiado dispersos.
Por dltimo, los procedimientos cldsicos presentan
también el inconveniente de emitir gases sulfurados malp

lientes que enrarecen los contornos en un radio que scire
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pasa los 10 kildmetros. .

Tas multiplicaciones describen por otra parte pro-
cedimientos de delignificacidn de la madera que evitan
en su totalidad o en parte estos inconvenientes pero que
no han sido puestos al dia industridlmente por diversas
razones, en general a causa del costo demasiado elevado
de los reactivos empleados. )

El procedimiento segin el invento suprime la mayor
parte de estas dificultades.

El procedimiento segin el invento, en el cual <ce
trata en caliente una materia s6lida dividide, que contig
ne celulosa y lignina, por un medio liquido que disuelve
la lignina, y despudés se separa la pasta celuldsica de Iz
ligning disuelta, se caractefiza por el hecho de que se
efectia dicho tratemiento en una zona de resccién en la
cual ung masa de particulas de dicha materia rueda sobre
el lado céncavo de una superficie de soporte cilindrics
de revolucidn que gira en torno a su eje.

La materia que contieﬁe celuloga y lignina puede
ser madera fragmentada, por ejemplo virutas de madera, ©
puede estar constituida por una pasta celuldsica parcidl-
mente delignificada, procedente de una operacidn de deliz
nificacidén incompleta.

Pueden emplearse como medio liquido de tratamienio
las soluciones acuosas clasicas, que contiénen por ejemrlo
sosa cdustica o bisulfito sbédico, pero es preferible utili
zar los medios reaccionales descritos en detalle en la so-
licitud de patente suiza No. 14.522/69 del solicitante. Zg
tos medios reaccionales consisten en soluciones de hidrd-

xido o de una sal de metal alealino o alcalino-terreo o de
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amonio en un disolvente compuesto por una o varias sustau-
cias cuyo punto de ebullicidén a presidn atmosférica es su-
perior a los 10000, con preferencia etileno glicol, que
permite operar a presidn atmosférica. Como sal de metal
alcalino, se empleard con mayor preferencia un compuesto
de'un bisulfito de metal alealino con un aldehido o una ce
tona, segin se describe en la solicitud de patente sulza
adicional No., 18.197/63 del solicitante.

Ia figura tUnica del plano ahexo representa esqueng
ticamente, a titu;o de ejemplo, una instalacidn para la
realizacidén del procedimiento segin el invento.

Esta instalacidn comprende esenciglmente dos reac—
tores o lavadores A y B (representados en perspectiva par-
cidlmente seccionada) que comprenden cada uno una cubierta
1 en forma ge?eral de canaldén cerrado en sus extremos por
paredes planas y en su parte superior por planos articula-
dos que permiten la carga y descarga del lavador. En la
cubierta 1 se halla dispuesto un bambor 3 susceptible de
ser acclonado en rotacidn (por medios no representados)
en torno a wn eje horizontal. ¥l tambor 3 dispone de un
gran nimero de orificios y una parte de su perifefia estd
formada por planos 4 articulados que permiten el acceso
al interiof del tambor para la carga y descarga del reac~
tor. Un tubo 5, provisto dé perforaciones, se halla dis-
puesto en el eje del tambor giratorio 3. Este tubo, que
se destina a la admisidn de la solucidn del tratamiento en
el reactor, atraviesa una de las paredes extremas de la cu
bierta 1. Este tubo 5 es acodado y termina en el exterior
de la cubierta por‘un brazo vertical., La cubierta 1 pre-

senta ademds dos orificios: wbrificio 7 para la evacuacidn



10.

15,

30-

386065 M
386

Una oarga de virutas de madera o de pasta celuldsi

de los vapores,

ca cruda incomplétamente delignificada se introduce en el
tambor 3 del reactor A, a través de las aberturas entre
los planos 2 y 4, cerréandose éstos a continuacidén. 4 ti-
tulo de ejemplo, para uns produccidn de 15 toneladas/die
de pasta celuldsica, el tambor 3 de los reactores A4 y B
debe tener un didmetro del orden de 3 m y wn volumen tosal’
de 25 m3. Como el tambor no debe llenarse mas que en tres
cuartas partes de su volumen por la carga, el volumen Gtil
del tambor es de 20 m3, '

Se llena el reactor A hasta cubrir el fambor 3 con
etileno glicol como disolveqte, que proviene de un depdsi-
to 24 y es conducido a través de los conductos 37, 32 y 5
y de las valvulas 25, 8 y 10.

‘ Cuando se ha terminado la carga del reactor A, se
hace circular el disolvente en circuito cerrado a través

de la carga, haciéndolo pasar por el orificio 7, vdlvulas

12 y 9, un calentador 16, las valvules 8§ y 10 y el tubo

5. De este modo, se hace subir la temperatura del disol-
vente & 160°C en 60-90 minutos. Ia circulacidn del disol
vente se realizg por medio de una bomba no representada.
Cuando estd la temperatura a 160°C, se da comienzo
al sccionamiento del tambor 3 en rotacidén lenta. Al ser
la lignina termopldstica 2 esta temperatura, se reduce con
siderdblemente su poder aglutinante y, bajo el efecto gdel
rodamiento de las particulas de lg masa sobre si mismas,
estas particules se desintegran, de suerte que su desfi-
brado es completo y la superficie de contacto ligning-—di-

solvente se sumenta asi considerdblemente. Este resultado
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se obtiene con un consumo de energis mecdniea rela£EVamég
te minimo,

Tras un tiempo de rotecidn que varia en funcidn
de la naturaleza de la carga y de la calidad de la pasta
celuldsice que ha de obtenerse, el reactivo que consiste
en este ejemplo en un compuesto acetona~bisulfito sddico,
es dosificado por la abertura 6, y arrastrado por la cir-
culecidén del disolvente a través del tubo 5 2l interior del
tambor 3.

Iz accidn del reactivo es instantanea. La pérdida
de reactivo debida a una descomposicidn térmioa preﬁatura
se reduce al minimo, obteniéndose por ende una economia
considerable.

Cuando le coccidn estd terminade, la temperatura
de la solucién de tratamiento y de la masz reacclonzl gue
se encuentran en el reactor A debe llevarse a 8C-90°C, Eg
ta operacidn se hace posible por el juego de lss valvulss,
que permite modificer el trayecto de lz solucidn de tal
manera que evite el calentador 16. A este respecto, se
accionen las vdlvulas 10, 12, 14 ¥ 15 para hacer circular
la solucidn orgénica de lignina-sulfonato de sodio por un
circuito cerrado que comprende el reazctor A, los conduvctos
29, 30 y 31 y un trocador térmico 19. Cuando el contenido
del reactor A se halla suficiéntemente enfriado, se accio-
na la vélvula 14 de manera que la solucién de lignina sea
conducida por el conducto 29 hasta un mezclador 20 donde,
en presencia de deido clorhidrico acuoso (o de otro &cido

fuerte) agregado, se precipita la lignina en forma de dci-
do lignina~-sulfénico.

A& continuacidn se hace seguir el contenido del mez-
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clador 20 por wun conducto 33 & una secadora centrifuge
21. E1 precipitado de dcido lignina-svlfénico permanecs

en el filtro, en tanto que el disolvente orgdnico alcezn~

posito 24.

A partir de este momento, el etileno glicol asi
recuperado pasa de nuevo por los conductos 37 y 32 pera
ser vertido, a través de las vélvulas 25 y 8, en el rezo- |
tor B, en el cual tiene lugar la operacidén de coccidn si-
guiente de la misma manera qie en el reactor A.

Mientras dure la coccidn en el reactor B, la pas-~
ta celuldsica retenida en el tembor 3 del reactor 4 es lg
vada de la forma sigulente: agua caliente procedente de
un depdsito 23 pasa por un éonduoto 36, se vierte en el
reactor A tras haber atravesado los conductos 36, 32 3y 5
y las valvulas 25, 8 y 10. El agua atraviesa la pasta
celuldsica. Durante el lavado, el tembor 3 gira léntezer
te para efectuar un lavado uniforme de la pasta. Las aguas
de lavado salen del reactor A por el orificio 7. BEstas
aguas de lavado cargadas de lignina-sulfonato sodico, clo-
ruro sddico y disolvente orgénico residusles, siguen el
conducto 29 atravesando las valvulas 12 y 14 y se vierten
en el mezeclador 20 donde se les agrega acido clorhidrice u
otro geido fuerte. Después de la precipitacidén de la lig~
nine en forme de dcido lignina-sulfénico, las aguas de la-
vado son llevadas por el conducto 33 a la secedoras 21.

Después del filtrado y secado del dcido lignina-
-sulfdnico residual, las aguas de lavado purificadas son
enviadas por un conducte 27 al trocador térmico 19, donde

sirven ds medio e refrigerscidn para la solucidn orginice



10.

15,

20.

[
8 H

- -,
.

de lignina-sulfonasto sbdico resultante de la coccidn.
Los vapores producidos durante la coccidn se es-
capan de la parte alta de los reactores por los orificios

17 ¥y son enviados por un conducto 38, a travds de una vél

vida 18, al trocador 19 donde son absorbidos por las aguas

-de lavado.

Despuds del cambio térmico en el trocador 19, las
aguas de lavedo, parcidlmente vaporizadas, son destiladas
en marcha continua en una columna 22 gue separa: |
en cabeza: agua destilada que gira en el depdsito 23 por
un conducto 35;

en cola: etileno glicol que, tras la separacidn del elo,
ruro sbédico precipitado (no representada), es
1llevado al depdsito 24 a través de un conducto
39, la vdlvula 26 y el conducto 28.

Bl dofdo lignina—-sulfénico, asi lavado y secado,

puede utilizarse a todos los fines quimicos o gnergétioos.

Tras haber sido lavada en el reactor A, la pasta
celuldsica cruda es evacuada por los pasos desprendidos
por la abertura de los planos 2 y 4 del reactor'y puede
blanquearse de manera conocida, y a continuacidn comienza
de nuevo el ciclo de las ope?aeiones. Se efectus una nug
va coceidn en el reactor A mientras se lave la pasta celu
1dsica resultante de la coccidén en el reactor B, y asi
sucesivamente, todo ello en la forma descrita. Es eviden~
te que la instalacidn deserita podria comprender mas de
dos reaétores_que utilizagsen uno despuds de otro la misma
cantidad de disolvente orgdnico, reactivo y agua de leve-
do.

Puede tratarse en la instalacidn descrita por térmi
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no medio unz carga cada tres horas aproximédamente que
proporcione agproximsdamente 15 toneladas de pasta seca
por dia, sirviéndose siempre de la misma cantidad de &i~
solvente, que pasa de un reactor a otro.

Por consiguiente, la prodgccién de 15 toneladas de
pasta en 24 horas no necesita mds que el empleo de 15 a
20 m> de disolvente, debido a que:

- la duraccidn de la coceién prdpiamente dicha no .
excede de 3 horas,

- la disposicidn de la instalacidn permite el paso
alternativoe del disolvente de un lavador a otro
para realizar la coceidn en serie y con el mismo
volunen de disolvente, el paso alternativo de |

.
las aguas recicladas de un lavador al otro reall
za el lavedo de la pasta en serie y en circuito
cerrado.
E1 mimero de cocciones posibles realizadas por dia
es igual a la proporcidn:

24
duracidn de la coccién en h

El nlmero de reactores que la instalacidn debe
comprender pars asegurar la continuidad de las cocciones
es igual a la proporcidn

duracidn de un ciclo completo de operaciones

duracidén de la coceidn

(e

Por ejemplo:
Si 1a duracidn de un ciclo completo de operaciones
es de 9 horas, y si la duracidn de la coccidn es de 3 ho-

ras, el mimero de reactores gue deberan utilizarse es:

2
3 3
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Estas consideraciones tienen una imporiancia fundamental
P

en cuanto a la concepcidn tecnoldglen de la instalacidn,
puesto que la produccidn de 15 toneladas por dia de pasia
en une instalacidn clésica, es decir con wn solo reactor,
necesitaria el empleo de 150 m3 de agua.
-NOTA~
Descrita suficiéntemente la naturaleza del inven-

to, asi como la manera de realizarlo en la practica, debe

hacerse constar gque las disposiciones anteridrmente indi- =

cadas, son susceptibles de modificaciones de detalle en

cuanto no alteren su principio fundamental. También se he
ce constar que el invento corresponde a una Solicitud de
Patente, presentada en Suiza, con fecha 1 de diciembre de
1969, bajo el mimero 17.837/69, acogiéndose por lo tanto

e los beneficios que conceden los Convenios Internscions-
les en vigor, siendo lo que constituye la esencia del re-
ferido invento y por lo que se solieita Patenfe de Inven-
cidn por 20 afios en Espafia, sobre: PROCEDIMIENTO PARA Lk

FABRICACION DE PASTA CELULOSICA; caracterizandose por lo

siguiente: .

. 18 .- Procedimiento para la fabricacidén de pasta ce-
luldsica, en el cual se trate una materia sélida divididz,
que contiene celulosa y lignina, en caliente, por un medio
1liquido que disuwelve la lignins y a continuacidn se separa
la pasta celuldsica de la lignina disuelta, caracterizado
porque se efectia dicho tratemiento en una zona Ge reac-
cidn en la cual une masa de perticulas de dicha materia
rueda sobre el lado cbncavo de una superficie de soporte
cilindrica de revolucidn que gira en torno a su eje.

28,~ Procedimiento segin la reivindicecidn 1, ca-~
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racterizado porque dichz materia consiste en madera.

38,~ Procedimiento segun la weivindicacidn 1, ca-
racterizado porque dicha materie ccasiste en celulosa payr
cidlmente delignificada.

48,- Procedimiento segin las reivindicaciones 1, 2
o 3, caracterizado porque dicha suzarficie de soports se
halla horasdeda y se hace circular ¢l medio liquido en cir
cuito cerrado haciéndole atravesar sucesivamente dicha mg
sa de particulas y la superficie dc soporte.

58, Procedimiento segin unz de las reivindicacio-
nes 1 a 4, ceracterizado porque se ufectia dicho tratamien
to a2 una tempefatura superior a 100°G en contacto con wns
solucién de hidréxido o de wna sal de metal alcalino o al-
calino~terreo o de amonio en un disslvente compuesto de
ung o0 varias sustancias cuyo punto de ebullicidn a la pre-
sidn atmosférica es superior a 100%C.

62.- Procedimiento segin la eivindicacidn 5, ca-
racterizado porque se efectia el trutamiento a la presidn
atmosférica.

78.- Procedimiento segin la eivindicacidn 5, ca-
racterizado porque el disolvente es etileno glicol.

88.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 5, carsc
terizado porque la sal es un compuesto de un bisulfito al-
calino con un aldehido o una cetona, y que se utiliza en
tal cantidad que reacciona sensiblemente por completo con
la lignina. A "

&,~ Procedimiento segin la reivindicacidn 1, ca-
radterizado porque después del traismiento, se separa la
pasta celuldsica de la soluciéﬁ, ¥y después se hace preci-

pitar la lignina en forma de deido lignina-sulfénico a par

| POOR
QUALITY



10.

15-

20,

"2 38608p (=i
tir de la solucidn, se separa el dcido lignina-sulfdnico
de la solucidn y se recicle el disolvente pars un nuevo
tratamiento. '
108 .~ Procedimiento segin la reivindicacidn 5, cz
racterizado porque se efectia el tratamiento uno después
de otro en una serie de dichas zonas de reaccidn en las
cuales, sucesivamente, se introduce una carge de meterie
prima, se hace circular dicha solucidn Ge tratamiento ha
ciéndola pasar en circuito cerrado priméramente por un cg
lentador pare Ilevarla a la temperatura de reaccidn y man-—
tenerla en la misma en tanto dura dicha reaccidn, después
a un trocador térmico para enfriarla, se evacua la solu~
cidén de tratemiento de la zona de reaccidn, se lava con
agua la pasta celuldsica crude en la zona de regccidn y se
retira, recuperandose el disolvente de tratamiento tras la
i
precipitacidn de la lignina disuelta en forma de dcido lig-
nina-sulfdnico y separacidn del Zcido lignina-sulfdnico pre
cipitado, recuperandose igudlmente las aguas de lavado tras
le precipitacidén de la lignine disuelta en forma de dcido
lignina-sulfdnico, separacidn del doido lignina-sulfdnico
precipitado y destilacidn que produce agua destilada como
fraceién de cabeza y, como fraceidn de cola, disolvente que
se une al disolvente recuperasdo, atravesando las aguas de
lavado dicho trocador térmico antes de su destilacidn pare
servir de medio refrigerador para la solucién de tratemien
to.
~ 118,~ Procedimiento sezin las reivindicaciones 5,
7 u 8, caracterizado porgue se efectian las operaciones
siguientes: a) se treta una capa de materia prima en una

primera zona de rezceidn haciendo circulsr dichae solueidn -
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reaccidén y a través de un calentador que lleva la soluciédn
a la temperatura de reaccién y la mantiene a esta temperg
tura mientras dura la resceidn y después, cuando ha termi
nado la reaccidn, a través de ﬁn trocador térmico que en-
fria la solucidn; b) se evacia la solucidn de tratamiento
que contiene la lignita disuelta, de la zona de reaccidn

y se la agrege un gcido fuerte para precipitar la lignina '
en forma de scido lignina-sulfénico y se recoge dicho édci
do; c¢) se hace pasar la solucidn desembarazada de su lig-
nina por une segunda zona de reaccidn que contiene una se
gunds capa de materia prima y se repiten las bperaciones
a) ¥y b) citades anteridrmente; d) mientras se desarrolla
la operacién a) en la segunda zona de reaccidn, se lava
con agua la pasta celuldsica cruda en la primera zona d&e
reaccidn y se depuran las aguas de lavado por precipita~
cidn de la lignina que contiene en forma de dcido lignina-
~sulfénico, separacidn del dcido lignina-sulfénico y des-
tilacidn para separar disolvente como fraccitén de cola que
se recupéra, utilizdndose las aguas de lavado utilizadas
antes de la destilacidn como medio refrigerador en el trg
cador térmico que enfria la solucidn de tratamiento; e) se
recoge la pasta celuldsica cruda lavada de la primera zona
de reasccidn y se introduce una tercera carga de materia
primg en la brimera zona de reaccidn mientras se repite la
operacién b) sobre la solucion que ha circulado por la se-
gunda zona de rezccibn; y f) se repiten las operaciones d)
vy e) en la segunda zone de reaccidén repitiendo la operaciin
a) en la primera zona de reaceidn, y asi sucesivamente uti

lizando les zonas de reaccidn una tras otra.
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128, - Procedimiento segin la reivindicacidn 11, ca
racterizado porgue se utilizan una tras otra un mimero de
zonas de reaccidén igual a la proporeidn de la duracidn to
tal de.las operaciones a) a &) citadas a la durscidn de
la operacién a) en cada zona.

138,~ Procedimiento para la febricacidn de pasta
celuldsica, tal y como queda sustancidlmente descriio en
1a presente Memoriage ilustrado en los adjuntos dibujos.

" Esta Memoria consta de 14 hojas escritas a méquina

por una sola cara.

SOCIETE GENERALE DE



TR
FUARLD I

Wl GRNELLE DE OBREVEDS INDUSTRIELS BT CHIRIGUE

i

.HOJ:; UI\IICA.

VARIABI

x "8 \_m

)

[V e A Y ‘-"
o—a\....u..._u._.ab w0~l4

e ey
Y ouy O 4 «.)’
v oL oL e vy
v v v g g W Q/
- LI A ﬂ/
\
I R R A -k/(

U —

s mvavanvav;

37 M

™

14-FEB. 191
Madrid :

& GOMEZ RIEBO Y MODET
».0, Flrmador F Marndader Rui




	Bibliographic data
	Description
	Claims
	Drawings



