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4 Ya se ha descrito (véase, por ejemplo,
Bach, G. Fiehn, Zellstoff und Papier 21, 3 (1972);
H.H., Holton, Pulp and Paper Canada 78, 19 (1977); US-PS
4,012.280; US-PS 4.036.680; US~PS 4,036.681; CA-PS
986.662; JA-0S 112.903/75; JA-0S 43403/76; JA-0S 109.303/76
y DD-PS 98.549), que la antraquinona, determinados deri-
vados de antraquinona y determinados dicetohidroantra-
cenos tienen un efecto favorable en determinados procedi-~
mientos para la obtencidén y blanqueo de celulosa de ma-

teriales de lignocelulosa tales como madera, paja -y bagazo,

" si se emplean en un 0,001 hasta 10% en peso, referido al

material de lignocelulosa. Ademds de la antraquinona,
antrahidroquinona asi como productos de adicién segin

Diels~Alder de butadieno y sus derivados a p-benzoguinona

4

- 6 1,4-naftoquinona se recomiendan para ésto los derivados

de mono=- y polialquilo, =-alcoxi, ~amino, ~hidroxi y/o -sulfo
de estos comﬁuestos. A continuacidén se denominan estgé
sustancias en forma resumida como aditivos.

Los aditivos se obtienen’por lo general en
forma de polves. La introduccidén de tales aditivos pulveru-—
lentos en los procedimientos para la obtencidn de celulosas
a partir de materiales de lignocelulosa y su blanqueo es
gin embargo problemdtico. Si los aditivos pulverulentos
se agfegan al material dé lignoceiulosa a emplear entonces

se ha de contar con que las particulas mds finas de los
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aditivos lleguen en forma de polvo &l medio ambiente y
por lo tanto en parte queden excluidos del empleo a que
se destinan, molesten a las personas que trabajan en las
proximidades de lugar de alimentacidén y pueden provocar
el peligro de explosiones de polvo. Ademds, con la can-
tidad relativamente reducida de aditivos necesarios, re-
sulta dificil una distribucidén igualada. Una distribucidn
igualada de los aditivos es gin embargo deseable para lo-
grar uwna cavidad de celulosa unitaria.

Una dlstrlbuclén igualada de los adltlvos
resulta ademds dificultada debido a que losadltlvos por
lo general son muy poco solubles en agua y en las golu-
ciones de electrolito acuosas empleadas para la oﬁtehcién
de celulosa (por ejemplo en un litro de agua a 50°C solo

se disuelven 6.10—4

g de 9,10-antraquinona).

Ademds, los aditivos son tan mal humectados
por el agua y las soluciones acuosas de electrolito, tal
¥y como se emplean para la obtencidén de celulosa, de‘manera
que las particulas mds finas de los aditivos pulverulentos
no se pueden 6 solo imperfectamente agitar y sin humectar
en caso dado bajo imclusién de aire, flotan sobre la su-
perficie. Ademds, los aditivos bienen un peso especffico
relativamente alto,(por ejemplo la antraquinona tiene

a 20°C un peso especifico de 1,438 g/cmB), de manera que

lag partfculas mds bastas de losdlitivos pulverulentos,
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que seVpueden introducir y agitar en el agua 6 la solucién
de eleetrolito sedimentan de nusvo muy rapidamente y des~
pués de un breve reposo forman en el fondo del recipiente
una capa compacte que solo se puede volver a remolinar con
dificultad. La adicidn de los aditivos directamente a la
lejie de ebullicidn, a la mezcla del material de ligno-
celulosa y lejfa de ebullicibn 6 en forma de una suspen-
sidn en agua o0 soluciones diluidas de electrolico tampoco
es un camino para lograr con seguridad una reparticién
igualada de los aditivos. -

Se ha encontrado ahora un medio para emplear
en la obtencidn de celulosa que se caracteriza porgne con=-
tiene compuestos orgdnicos, ciclicos, conteniendo grﬁéos
ceto y/o0 hidrdxi, en forma finamente repartida y agentes
tendioactivos. Aqui y a continuacién se entienden bajo
la expresién obtencidén de celulosa todos los procq&imientos
y etapas de procedimiento en las cuales sobre lignina en
materiales que contienen lignina y celulosa se actﬁa bor
via quimica., Ejemplos de ésto son los procedimientos de
desdoblamiento alcalinos, neutros y dcidos de los mate~
riales de lignocelulosa tales como madera, paja, bagazo y
hiervas, asi como procedimientos de blangueo en los mate~
riales de lignocelulosa parcial 6 ampliamente desdoblados.

| Como compuestos orgénicos ciclicos, conteniendo

grupos ceto y/o hidréxi entran preferentemente en conside-
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cién los compuestos carbocfclicos, por ejemplo, los compues-
tos mono-, di- y/o policiclicos, especialmente los compuestos
mono- di- y/o tricfclicos, con especial preferencia los
compuestos tric{clicos, en especial los compuestos trici-
¢licos con anillos condensados que contienen en cada caso
dos grupos ceto y/o dos grupos hidréxi y que preferentemen-
te son hidrocarburos con excepcidn de los grupoes ceto y/o0
hidréxi y/o otros sustituyentes. Preferentemente entran
aqui en consideracién p-benzoquinona, 1,4-naftoquinona,

9, 10-antraquinona, productos de adicién segin Diel#-ﬁlder

de 1,3-~dienos, por ejemplo, de butadieﬁo insustituiad‘o
sustituido a p-benzoquinona y/o 1,4-naftoquinona, v/o sus
derivados de mono- y polialquilo, ~hidroxi, —amino, ~alcoxi,
-alquilamino y/o -sulfo. Los grupos alquii-, alcoxi-~ y
alquilamino pueden contener en cada caso, por ejeumplo,

1 hasta 12, preferentemente 1 hasta 4 dtomos de carbono.

Por ejemplo, las dispersiones segin la presente invencién
pueden contener 9,10-antraquinona, 2-metilantraquin6na,
2-etilantraquinona, 2,3-dimetil-9,10-antraquinona, 2,6~
dimetilantraquinona, 2,7-dimetilantrasuinona, 2-aminoantra-
quinona, l1-metoxiantraguinona, 1,4, 4a,%a~tetrahidro-9,10-
dicetoantraceno, 2-etil-~1,4,4a,9a~tetrahidro~9,10-diceto-
antraceno, 2,3-dimetil-1,3,4a,9%a~tetrahidro-9,10-dicetoan~
traceno, 1,3,4&,5,8,8a;9a,10a—octahidro-9,10-dicetoantraceno,

1,3-dimetil-1,4,4a,9a~-tetrahidro-~9, 10-dicetoantraceno y

‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘
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2,3,6,7-tetrametil-1,4,42,5,8,8a,9, 10a~octahidro-9, 10~dice-
toantraceno. Compuestos que asimismo se pueden emplear son
aquellos que son una forma reducida de los compgestos ante-
riormentg mencionados que, en lugar de grupos ceto, con~
tienen grupos hidroxi, por ejemplo, hidroxiguinona o antra-
hidroquinona. La dispersidn segin la presente invencidn
puede contener dos § mis de estas sustancias, especial-
mente dos 6 mds de estas sustancias que tengan pesos es-
pecificos que se encuentren muy prdéximos entre si.&?a@bién
es posible emplear compuestos que lleven dos 6 més~&é,ios
sustituyentes mencionados, por ejemplo; grupos hidrbéi y
grupos amino. Preferentemente contiene la dispersidn segin
la presente invencidn sin embargo solo una de estas sus-
tancias, con especial preferencia, la 9,10—éntraquinona.

A continuacidén se denominan los compuestos orgﬁnicos,_ci-'
clicos, conteniendo grupos ceto y/o grupos h?droxi'coﬁo-
agentes auxiliares de desdoblamiento.

Es una caracteristica especial del medio:se-
gin la presente invencidn que los agentes auxiliares de
desdoblamiento, especialmente la 9,10-antrayuinona, se pre-—
sentan en forma finamente repartida.

Por ejemplo los medios auxiliares de desdobla-
miento, especialmente la 9, 10-antraquinona, se pueden com-
ponef como minimo en un 80% en peso de particulas con la

granulometria inferior a 10/um. Los medios auxliares de
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desdoblamiento, especial la 9, 10-antraquinona, se componen
preferentemente como minimo en un 80% en peso de particulas
con una granulometria inferior a S/um.

Como agentes tensioactivos que estdn contenidos
en el medio de la presente invencién entran précticamente
en consideracidén todos los agentes tensioactivos catiénicos,
no -iénicos y aniénicos.

Como agentes tensioactivos catidnicos eantran
en consideracidén, por ejemplo, las aminas cuaternarias de
cadena larga y/o oxetiladas, los compuestos de piridinium
cuaternarios § los compuestos de fosfoﬁium de cadena larga.
Cadena larga significa aqui una cadena de carbonos cén como
minimo 4 dtomos de carbono, preferentemente con como minimo
6 dtomos de carbono.

Ejemplos de agentes tensioactivos catidnicos
son especialmente: bromuro de trimetil-hexadecil—amdnium,
bromuro de cetil-piridinium, cloruro de lauril-dimetilbencil-
amonium, monoéster de la trietanolamina con 4cido estedrico
como sales dcido férmicas 6 4cido acéticas, N-lauril-metil-
bencimidazol-clorohidrato y bromuro de dodecil~trimetil-fos-
fonium.

Una gran parte de estos compuesios y otros
agentes tensioactivos catidénicos que entran en considera-
¢ién se describen, por ejemplo, en K. Lindner, Tenside -

Textilhilfsmittel - Waschrohstoffe, tomo 1 pdginas 963,1041




10

15

20

25

(1964).
Como agentes tensioactivos no idnicos entran
en cbnsideracién, por ejemplo, los productos de adicién
de éxidos alquilénicos, especialmente dxido etilénico,
a 4dcidos grasos superiores, alcoholes, fenoles, amidas
de dcido, mercaptanos, aminas é alquilfenoles, Los productos
de adicidén se pueden obtener, por ejemplo, de 5 hasta 50
moles de 6xido alquilénico y 1 mol de 4cido graso, alcohol,
fenol, amida de 4cido, mercaptano, amina & alquilfenol,
que muestran como minimo 4, preferentemente como miniro
6 4tomos de carbono. Como agentes tensioactivos no :aionége—-
nos entran también en consideracién los productos detadicidn
de 6xidos alquilénicos, especialmente éxido etilénico, a
éxido polipropilénico é a azdcar, asi como los derivados
de azlcar oxetilados y no -oxetilados, tales como ééter
de dcido graso de la pentaeritrita § de la sacarosa.
Ejemplos de agentes tensioactivos no -iénogenos,
son, especialmente: los productos de adicién de 5 hasﬁa 20
moles de 6xido etilénico a deido estedrico, alcohol oleflico,
polipropilenglicol, nonilfenol, amida de dcido oléico y
dodecilamina,

. Una gran parte de estos compuestos y de otros
agentes tensioactivos no iondgenos que entran en conside-
racién se describen, por ejemplo, en N. Schiénfeldt,
Grenzflichenaktive etilenoxi-Addukte, piginas 42 hasta 95
(1976) y en K. Lindner, Tenside-Textilhilfsmittel - Wasch-
rohstoffe, tomo 1, pdginas 837 hasta 917 (1964),
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Preferentemente contiene el medio de la pre-
gente invencidn agentes tensioactivos anidnicos. Como agen-
tes tensioactivos aniénicos entran en consideracién, por
ejemplo, los alquilsulfonatos, los dcidos grasos superiores

insaturados sulfatados, los sulfonatos de ésteresg de dcidos

policarboxilicos, alquilbenceno sulfonatos, alcoholes ali-

. fdticos sulfatados con un dcido inorgdnico polibdsico,

tal como 4cido fosférico o, especialmente, deido sulfdrico,
los productos de adicién de éxido etilénico a aminas supe-
riores, 4cidos, fenoles o alcoholes transformados en éste-
res dcidos, as{ como los ligninsulfonatos o los derivados
de ligninsulfonatos, los productos de condensacién de 4cidos
sulfénicos aromdticos y formaldehido y polifosfatos.
Ejemplos de agentes tensioactivos anidnicos
son, especialmente: dodecilsulfonato sédico, laurilsulfato
sédico, dodecilbencenosulfaonato sédico, dibutilnaftelin-
sulfonato, los ésteres de dcido sulfdrico 4cidos del producto
de adicién de 2 moles de 6xido etilénico a un mol dé¢ nonil-
fenol, dioctilsulfosuccinato sédico, -los producf;s de con~
densacién de cresol, 4cido 2-naftol-b-sulfénico y formalde-
hido, as{ como los dcidos sulfdénicos de naftalina, terfenilo
o ditoliléter, en cada caso condensados con formaldehido.
Todos los agentes tensiocactivos anidnicos se emplean prefe-
rentemente en forma de sus sales alcalinas y/o aménicas.

Una gran parte de estos compuestos y olros agen-
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tes tensioactivos aniénicos, que entran en ponsideracién,
ge describen en K., ILindner, Tenside-Textilhilfsmittel-
Waschrohstoffe, tomo 1, pdginas 571 hasta 835 (1964).

El medio de la presente invencidn contiene
con especial preferencia ligninsulfonatos y/o productos
de condensacidn de decidos sulfénicos aromdticos y formal-
dehido como agente tensioaetivo,

El medio de la presente invencién puede con-
tener también mezclas arbitrarias de agentes tensiqgctivos
anidnicos y no-idnicos. 4

El medio de la presente invencién se puede’
poner a disposicidn en dos formas, en forma de una mezcla
pulverulenta que contiene en forma finamente repartida
los compuestos orgénicos ciclicos conteniendo los gfupos
ceto y/o hidréxi y agentes tensioactivos, o en forma de
una. dispersién que contiene los componentes anteriorés
dispersados en agua y/o en un disolvente orgdnico, miscible
con agua, con un punto de ebullicidn superior a 8060;'E1
disolvente orgdnico tiene preferéntemente un punto de ebu-
1licién superior a los 100°C. Como disolventes orgénicos en-
tran en consideracidn, por ejemplo, alcoholes, especialmente
los alcoholes polivalentes, asi comd las amidas de 4cido
¥y las amidas de dcido sustituidas. Ejemplos son: dimetil-
formamida, propilenglicol, glicolmonoetiléter, dietilen-

glicolmonoetiléter, formamida, glicol, glicerina, di-, tri-
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y polioles. En compuesto con agua actuan estos disolventes
con puntos de ebullicién superiores a 100°C también como
agentes evitadores del secado. En caso de que la dispersidn
de la presente invencidén contenga agua y'disolventes orgi-
nicos se pueden presentar estos componentes en una propor-
cidn de mezcla arbitraria. Preferentemente contiene una
dispersién de éstas un 5 hasta 20% en peso de disolvente
(referido a la dispersidn fotal).

Lz mezcla pulverulente de la presente invencidn
puede contener, por ejemplo, un 30 hasta 98% en peso de
uno o varios medios auxiliares de desddblamiento, especial-
mente 9,10-antraquinona, en forma finamente repartida y
un 2 hasta 70% en peso de uno o varios agentes tensiocactivos.
Preferentemente contiene la mezcls pulverulenta segin la
presente invencién un 50 hasta 95% en peso de uno o varios
agentes auxiliares de desdoblamiento, especialmente 9,10~
antraquinona, en forma finemente repartida y un 5 hasta 50%
en peso de uno o varios agentes tensioactivos.

Las mezclas pulverulentas segin la presente
invencidn se pueden obtener, pof ejemplo, molturando en
seco los componentes individualmente y después mezclandolos
o preparando primero una mezcla de los componentes y moltu-
rando esta., La molturacidén se efectua preferentemente de ma-
nera que después del proceso de molturacién como minimo un

80% en peso del agente auxiliar de desdoblamiento muestre
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una granulometria inferior a 10/um. preferentemente inferior
a S/um. Para la realizacidn de un proceso de molturacidn

de estos entran en consideracién los aparatos de desmenuza-
cidn en seco usuales, por ejemplo, molinos de bolas, molinos
de rotor-estator, molinos de discos de pdas, molinos de
martillo y molinos de chorro. Los molinos de chorro se
pueden accionar, por ejemplo, con aire o vapor de agua.

Los agentes tensioactivos no precisanestar
preéentes en forma finamente repartida, esto es, que,ﬁo
es necesario molturarlos ya que por lo general al emplear
la mezcla pulverulenta se disuelven faéilmente en los prb—
cesos para la obtencidn de celulosa. Sin embargo tiere
preferencia el agregar los agentes tensicactivos antes del
proceso de melturacidén. De esta manera se puede evitar en
caso dado una aglomeracién de las particulas molturadas.

En caso de gque las mezclas pulverulentas ée»
gin la presente invencidn se hallan de emplear en procesos
para la obtencidn de celulosa yue Se realiza en medié;al-
calino, pudiera ser ventajoso agregarle a la mezcla redu-
cidas cantidades de una sustancia de reaccién alecalina,
Tales sustancias, por ejemplo, NaOH, XOH, Na2003, KéCO3
6 LiOH se pueden agregar, por ejemplo, en cantidades de un
0,2 hasta 5% en peso (referido a la mczcla total).

La mezcla pulverulenta de la presente inven-

cién se puede emplear directamente en los prochimientos
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para la obtencidn de celulosa. Pero también se puede trans-
formar la mezcla pulverulenta de la presente invencidn,
primeramente, por introducgién y agitacién en agua, por
ejemplo, en un 30 hasta 300% en peso de agua, (referido

a la mezcla pulverulenta) en una dispersidén y emplear
esta dispersidén en el procedimiento para la obtencidn de

la celulosa.

En caso de que la mezcla pulverulenta de la
presente invencidén se transforme en una dispersién-acucsa
antes del empleo en un procedimiento para la obtencién
de celulosa puede ser ventajoso agregafle a la mezcla pul-
verulenta sustancias que produzcan una estabilizacidén de
las dispersiones, Tales sustancias pueden ser, por ejemplo,
dcido silfcico altamente disperso, silicatos de magnesio
y aluminio, montmorillonites, que también pueden contener
bases orgdnicas, creta y/o agentes espesadores, tales como
celulosa met{lica, celulosa hidroximet{lica, celulosa hi-
droxiet{lica, celulosa carboximetilica, as{ como poliacri-
latos y/o polimetacrilatos y/o sus copolimeros, as’ como
las combinaciones de las sustancias mencionadas. Tales
sustancias se pueden agregar, por ejemplo, en cantidades
de un 0 hasta 5% en peso, de la mezcla pulverulenta segin
la presente invencidn. Preferentemente se agregan tales
sustaﬁcias en cantidades de un 0,1 hasta 1% en peso de la

mezcla pulverulenta segin la presente invencién.
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El medio de la presente invencidén, en forma
de una dispersién, puede contener, por ejemplo, un 30 hasta
70% en peso de uno o varios medios auxiliares de desdo-
blamiento en forma finamente repartida, especialmente
9, 10-antraquinona, 0,5 hasta 30% en peso 8e uno o varios
agentes tensioactives y como minimo un 30% en peso de agua
yv/o disolventes orgdnicos, no miseibles con agua, con un
punto de ebullicién superior a 80°C, Preferentemente contie-
ne el medio de la presente invencidén en forma de una dis-
persidn un 45 hasta 65% en peso de agente auxiliar -Gé-des-
doblamiento en forma finamente repartida, en especiéi
9, 10-antraguinona, un 1 hasta 10% en peso de agente -ien-
sioactivo y como minimo un 35% en peso de agua'y/o-disol-
vente orgénico.

El medio segin la presente invencién,.en. forma
de una dispersién, puede contener adicionalmente otias
sustanéias, por ejemplo, agente de conservacidn, mgdiﬁs
para evitar el secado, sino se ha agregado ya uno de los
disolventes orgdnicos mencionados, y/o medio para estabi-
lizar dispersiones.

Como agente de conservacidn entran en consiw
deracidén sustancias que evitan, por ejemplo, la formacién
de moho y/o el atague por bacterias. Para ello son adecua-~
dos ios agentes de conservacidn usuales, tales como sodio

pentaclorofendlico, los productos de adicién de paraformal-
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dehido con alcoholes aromdticos, especialmente alcohol
bencflico y/o soluciones de formaldehido. Los agentes

de conservacidén se pueden agregar al medio de la preseante
invencién, en forma de una dispersidn, por ejemplo, en
cantidades de un O hasta 3% en peso, preferentemente en
cantidades de un 0,05 hasta 0,5% en peso.

Como medio para evifar el secado entran en
consideracién, por ejemplo, los medios para evitar el se-
cado solubles usuales éue pueden ser idénticos & los di-
solventes miscibles con agua, anteriormente descritos con
mis detalle, con un punto de ebullicidﬁ éuperior a BQOC.
Especialmente adecuados son, por ejemplo, formamida, -gli-
col, los derivados del glicol, glicerina, di-, tri- y po-
lioles, Los agentes para evitar el secado se pueden agre-
gar al medio de la presente invencién, si se presentg,en
forma de una dispersién, por ejemplo, en cantidades de
un 2 hasta 20% en peso, preferentemente en cantidades de
un 5 hasta 10% en peso (en cada caso referido a la disper-
cién total).

Como medios que producen une estabilizacidn
de las dispersiones se pueden emplear los mismos medios que
anteriormente se han indicado para los medios pulverulentos
de la presente invencidén. Los agentes de estapilizacidn se
pueden agregar al medio de la presente invenecidén, en forma

de una dispersidn, por ejemplo en cantidades de un O hasta
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2% en peso, preferentemente'en cantidades de un 0,1 hasta
1% en peso.

Los medios segin la presente invencién, en
forma de una dispersién, se pueden obtener, por ejemplo,
alimentando agua o mezclas de agua y los disolventes ante-
riormente descritos, o solo uno de los disolventes ante-
riormente descritos, agentes tensioactivos, uno o varios
medios auxiliares de desdoblamiento, en especial la 9,10~
antraquinona, y, en caso dado, agentes de estabili?acién,
mezclados en la proporcién deseada a un aparato desﬁéﬁuza-
dor en mojado usual. Aparatos desmenuzédores en mojado
adecuados son, por ejemplo, amasadoras, tornillos sinfin
amasadores, molinos de bolas, molinos de rotor-estator,
disolvedosres, molinos de muelas de corundoc y molinos
oscilantes. Preferentemente se emplean molinos con-mecanismo
agitador de marcha rapida con cuerpos de molturacidn;‘pre-
sentando los cuerpos de molturacidn, preferentemente,ﬁn
didretro en la zona de 0,1 hasta 10 mm. la molturacibn se
efectua preferentemente hasta que las partfculas sblidas
muestran como minimo en un 80% en peso una granulometris
inferior a 10 /um, preferentemente inferior a 5 /um. Los
agentes de conservacidn y/o los agentes para evitar el
secadp se pueden agregar, en caso dado, antes o después
de la molturacién de la dispersiédn.

Ademds de las posibilidades de obtencidén ante-
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riormente descritas para el medio segin la presente inven-
cién en forma de una mezcla pulverulenta se pueden obtener
lag mezclas pulverulentas segin la presente invencién

también de los medios segin la presente invencidn en forma

de una dispersidn por secado., Un secado de estos se puede

realizar, por ejemplo, en un armario con aire en circulacién,

en secadores de palas continuos o discontinuos, en secadores
de rodillos, en secadores de contacto de capa delgada y

en secadores por congelacidn.

Ventajosamente se emplea para el secado un
secador pulverizador con discos pulverizadores, tobéfgs
para dos materiales o toberas para un material. Se puede
obtener asf un granulado fluido. |

En caso de que el medio segin la presente
invencién se haya de emplear en forma de una dispersidn
en los procesos para la obtencién de celulosa que Se rea-
lizan en medio alcalino puede ser ventajoso agregarle a
la dispersidn cantidades pequefias de una sustancia de
reaccidén alcalina, Tales sustancias, por ejemplo, lejia
gédica acuosa o lejf potdsica acuosa se pueden agregar,
por ejemplo, en cantidades de un O hasta 2% en peso.

El medio de la presente invencidn, especial=-
mente un medio conteniendo 9,10-antraguinona seemplea
en los procedimientos para la obtencién de celulosa. El

medio segin la presente invencidn se puede alimentar en la
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obtencidén de celulosa antes de la cocecidn, ventajosamente,

sin embargo, ya antes de la impregnacién en la que el ma-
terial de lignocelulosa se impregna a una temperatura de
80 hasta 100°C con la solucién acuosa de los productos
quimicos de desdoblamiento.la solucidén acuosa de los pro-
ductos quimicos de desdoblamiento sirve también como medio
de transporte para la alimentacidén del impregnador y/o
coccionador con material de lignocelulosa, El medio segin
la presente invencidn, especialmente un medio contenien@o
9,10-antraquinona se puede dosificar en la solucidn reéi—
clante o en la solucién cargada con los'recortes, en_éaéo
dado también directamente al impregnador o'coccionadpr,‘

La cantidad del medio segin la presente:iﬁven-
¢idn en su empleo pafa la obtencidn de celulosa se puedg di-
mensionar de manera que, referido al material de ligﬁoﬁélu-
losa, se agregen, por ejemplo, un 0,001 hasta 10% en pééO»
del medio segin la presente invencién. ' j

4) emplear el medio segin la presente iﬁvéncién
se reparte el medio auxiliar de desdoblamiento finamente
de . el 1{quido de desdoblamiento. A

El medio segiin la presente invencién en forma
de una dispersién, especialmente en forma de una dispersidn
conteniendo 9, 10-antraquinona tiene ventajas adicionales.
Asf, la obtencién de esta dispersibn es sencilla. El medio

segin la presente invencidn en forma de una dispersién es
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bombeable, es decir, se puede dosificar con ayuda de una
bomba adecuada para el bombeo de dispersiones, por ejemplo,
una bomba de menge comprimible, una bomba de tornillo sin-
fin excéntrico § una bomba de énvolo, e impulsara través
de tuberias., El medio segin la presente invencidn en forma
de una dispersién se mantiene como dispersidén estable du-
rante largo tiempo. Una dispersidn de éstas se puede alma-
cenar como minimo algunos dias, por lo general una o varias
semanas sin que las sustancias dispersadas sedimenteh.b bien
floten, o solo tan reducidamente que con medios senéiiios,
por ejemplo, un agitador de marcha lenté, se puedan v@lver
a poner en estado dispersado, Bsto tiene la ventaja'@é que
en ung sola vez se puede preparar una cantidad mayor de
dispersidn cuys dosificacidn se puede efectuar entoncés,
por ejemplo, mediante una simple medicidén de volumen o canw
tidad.

Segin la posibilidad que parezca mds ventajosa
se puede preparar el medio de la presente invencidn tanbién
como mezcla pulverulenta de la que, en caso dado, poco antes
del empleo en la obtencidén de la celulosa se puede preparar
una dispersién.

liediante el empleo del medio segin la presente
invencién en los procedimi:ntos para la obtencidén de celu-
losa, inclusive el blanqueo de la celulosa, se pueden apro-

vechar Sptimamente los efectos ventajoso de la preseﬁéia de
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sustancias orgdnicas, ciclicas, conteniendo grupos ceto y/o

hidréxi, ya que se logra su reparticién igualada. Se ha de

" considerar como destacadamente sorprendente que los medios

segin la presente invencidn cumplan totalmente las exigen-
cias para el empleo en la obtencién de celulosa inclusive
el blanqueo de celulosa, ya que debido a la reducida pero
apreciable solubilidad de los compuestos orgdnicos, cfelicos,
que commtienen grupos ceto y/o hidréxi, especialmente Qe la
9,{O-antraquinona en el agua se habria de contar coﬁuﬁha
recristalizacién bajo aumento del tamefio de las particulas
¥ por lo tanto no se podia esperar que se mantuviesefel
estado finamente repartido y con ello unas dispersiones es—
tables durante tiempos mds largos.

Se ha descubierto ademds un procedimiento
para la obtencién de celulosa a partif de materiales dJe
lignocelulosa en presencia de compuestos orgénicos,Aciélicos,
conteniendo grupos ceto y/o hidréxi, gue se caracterizé'
porque los compuestos orgdnicos, ciclicos, conteniendo grupos
ceto y/o hidréxi, se emplean en forma del medio segin la
presente invencién. Con excepcién del empleo del medio se-
gin la presente invencidén se puede realizar el procedimiento
en forma en si conocida. Por ejemplo se puede realizar este
procedimiento digeriendo los materiales de lignocelulosa
en una solucidn dé sulfito que puede ser &dcida, neutra o

alecalina, y alimentando a2 la solucién de digestidn antes o des
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Pués de la adicién del material de lignocelulosa el medio
segin la presente invencién. El medio de la presente in-
vencién se puede emplear también en los conocidos procedi-
mientos para la obtencidén de celulosa que se denominan como
procedimientos EKraft y procedimiento de polisulfuro, El me-
dio de la presente invencién se puede emplear asimismo en el
conocido procedimiento de oxigeno-alcall para la obtencién
de celulosa y/o en el procgdimiento de blanqueo conocido
para la obtencidén de celulosa. o

En el procedimiento de 1a.presentejnvéﬁnién
para la obtencidén de celulosa y el blanqueo de la celulosa
se puede emplear el medio de la presente invencién,‘bdr
ejemplo, en una cantidad de un 0,001 hasta 10% en peso (refe-
rido al material de lignocelulosa).

Preferentemente se emplea en el procedimiento
de la presente invencién la 9,10-antraquinona en forma del
medio segdn la ‘presente invencién. Especialmente preferente
es aquf el empleo de los medios denominados como especial-
mente preferentes dentro del marco de los medios segin 1la
presente invencidn.

El procedimiento de la presente invencidn
tiene una serie de ventajas. Asi es, por ejemplo, posible
la dosificacién y reparticidn igualada de los compuestcs
orgénicos, ciclicos, que contienen grupos ceto y/o hidréxi,

sin dificultades y como consecuencia de ello se obtienen ce-
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lulosas de calidad unitaria. Ademds es posible realizar los
eTectos positivos determinados bajo condiciones ideales en
escala de laboratorio de la adicidén de los compuestos or-
génicos, ciclicos, conteniendo grupos ceto y/o hidrdxi en
las instalaciones en escala industrial para la obteneidn
de celulosa.

En los experimentos de laboratorio se movieron
por ejemplo, el material de lignocelulosa en el liguido de
desdoblamiento o bién de blanqueo, lo que facilita la-.dis—
tribucién de los aditivos. En las instalaciones de cb¥§hcién
industrial en gran escala de la celulosa &sto solo es posible
en medida subordinada & por lo tanto se dificulta la’ Tepar-
ticidn de los aditivos sino se emplean en forma del meédio

seglin la presente invencidn.

EJEMPLOS

EJEYPLO 1.~

Una suspensién de 500 g de 9,10—antraqgiﬁbna
en una mezcla de 248 cc de agua, 2 g de sodio pentacléiﬁ-
fenblico, 100 g de etilenglicol y 150 g de ligninsulfonato
al 50%, tal y como Se presenta en la obtencién de la celulosa,
se moltura en un molino de mecanismo agitador de giro rapido,
tal y como se describe en la publicacién "Farbe und Lack"
71 (1965), pégina 377, durante 15 minutos con perlas de vi-
drio del didmetro 0,3 hasta 0,4 mm. Después de terminar la

molturacién se encuentra el tamafio de partfcula de la antra-
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quinona en la dispersidn bombveable obtenida por debajo de
10 /um. Aproximadamente un 95% de las partfculas son in-
feriores a E/um. La antraquinona tampoco sedimenta después

de reposar durante varias semanas a temperaturs ambiente.

Una suspensidén de 600 g de 9,10-antraguinona
en 316 cc de agua y 60 g de etilenglicol se moltura bajo
adicién de 20 g de dinaftilmetansulfonato sédico en un molino
de mecanismo agitador de giro rapido segin el ejemp;o_i.
Terminada la molturacién resulta el tamafio de partfcula de
la antraquinona como indicado en el ejeiplo 1. A continua—A
cién se introducen y agitan en la dispersién como agénte
espesador 4 g de un silicato de aluminio o de magnesio es-
ponjable. La dispersién fluible de la antraquinona no sedi-
menta y da al introducir y agitar en la lejia de desdobla-
miento de la madera en el proceso segin Kraft o el proceso

de sosa una dispersién estable en la lejia de desdoblamiento

de la madera.

EJEMPIO 3.~

Una suspensién de 600 g de 9, 10-antraguinona
en una mezcla de 312 g de agua, 60 g de etilenglicol, 20g
de producto de condensacién de naftalinsulfonato y £o¥mal
dehido, 4 g de silicato de aluminio esponjable, 3 g de le-
j{a sédica al 45% y 2 g de un compuesto de depésito de for-

maldehido se mezcla previamente en un disolvedor y se moltura



10

15

20

25

23

en un molino seglin el ejemplo 1. El tamafio de partfcula de
la antraquinona es, despuds de la molturacidén, como indicado
en el ejemplo 1. Se obtiene una dispersidn bombeable que
tampoco se desmezcla después de un largo reposo y que se
pﬁede dispersar bien en la as{ llamada lejfa hlanca (=solu-
cidn acuosa de los productos quimicos de desdoblamiento) en

el proceso de Kraft y de sosa.

EJEMPLO 4,.=-

) Andlogo al ejemplo 2 se molturan 600 g-de .
9, 10=-antraquinona en 100 g de etilenglicol, 250 g de;égga v
30 g de ligninsulfonato sédico y se espésa con 20 g de:creta
o 5 g de celulosa metilica, y se conserva mediante productos
de adicibén de formaldehido. Se obtiene, como en el ejeﬁplo

1, una dispersién estable, bombeable.

EJENPLO 5,~

Andlogo al ejemplo 2 se molturan 600 g.&e?
9, 10~antraquinona en 90 g de etilenglicolmonoetilétef;
250 g de agua y 20 g de producto de condensacién de naftalin-
sulfonato y formaldehido, se espesa con 20 g de creta y se
pone alcalino con 3 g de lejfa sédica al 45%. Se obtiene,
como en el ejemplo 4, una dispersidn estéble, bombeable,
que se puede introducir y agitar bien en las lejfas de des-

doblamiento de madera del proceso de Kraft y de sosa.

EJEMPLO 6.~

500 g de 9,10-antraquinona se molturan en 490 g
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de la lejfa de desdoblamiento acuosa (= lejfa negra) conte-
niendo los ligninsulfonatos que se obtienen en el proceso
de obtencidén de celulosa, como indicado en el ejemplo 1,y
se espesa con 1% en peso de silicato de aluminio esponja~-
ble con lo gue se obtiene una dispersidn de antraquinona
estable, bombeable, que se puede introducir y agitar bien
en la lejfa de desdoblamiento de madera.
EJENPLO 7 .=

Una suspensién de 500 g de 9,10~-antraquinona
en una mezcla de 323 cc de agua, 2 g de sodio pentacloro-
fenblico, 100 g de etilenglicol ¥y 75 g de un producto de
condensacién de cresol, 4cido 2-nafteno-6-sulfénico y For-
maldehido se desmenuza conforme al ejemplo 1. De la disper-
sién obtenids no sedimenta ls antraquinona.

EJEMPLO 8,.-

Una dispersidn obtenida segin el ejemplo 1
sin sodio pentaclorofendlico y con la cantidad adicional
correspondiente de agua en lugar de etilenglicol se mezcla
con 516 g de ligninsulfonato sédico acuoso al 50%. A ‘conti-
nvacién se seca esta dispersidn en el secador por pulveri-
zacién (temperatura de entrada 180°C, temperatura de salida
90°C), E1 granulado obtenido, compuesto de un 60% en peso
de antraquinona y un 40% en peso de ligninsulfonato sédico,
se puede repartir facilmente por introduceidn y azitacidén

en agua o lejia de desdoblamiento de madera del proceso
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de Kraft o de sosa.
EJEMPLO Q.-

Conforme al ejemplo 8 se obtiene por adieidn
de 850 g de ligninsulfonato sédico acuoso al 50% un granula-
do facilmente dispersable en agua o en la lejfa de desdobla-
miento del proceso de Kraft o de sosa, que contiene un 50%
en peso de antraquinona y un 50% en peso de ligninsulfonato
sédico.

EJEMPLO 10.—~

Conforme al ejemplo 8 se obtiene por adicidn
de 2084 g de ligninsulfonato sédico acuoso al 50% un zranu-
lado muy facilmente dispersable en agvua o lejia de désdo-
blamiento de madera del proceso de Kraft o de sosa, compues-
to de un 30% en peso de antraguinona y un 70% e peso de
ligninsulfonato sédico.

EJEMPLO 11.-

Preparados de antraguinona, preparados anﬁlo-
go a los ejemplos 8 hasta 10, donde sin embargo en 1uéér de
ligninsulfonato sédico se emplea un producto de condensa-
cibén de naftalinsulfonato y formaldehido, se reparten fa-
cilmente mediente simple introduccidén y agitacidén en agua
o en la lejfa de desdoblamiento del proceso de Kraft o de
sosa.

Los preparados de antréquinona que Se prepararon

en forma correspondiente, pero con un producto de condensa-
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cién de ditoliléter sulfonado y formaldehido, o de un pro=-
ducto de condensacidén de difeniléter sulfonado y formal-
dehido, o de un producto de condensacién de terfenil sulfona-
do y formaldehido, se pueden repartir asf{mismo, mediante
simple introduccién y agitaclén en agua o lejfa de desdobla-
miento de maders del proceso de Kraft o de sosa.

EJEMPLO 12.-

500 g de 9,10-antraquinona, que se desmenuzé
por molturacién de chorro con aire a tamafios de partfculas
inferiores a 10 /um, se mezcla intensamgnte con 333 g de
ligninsulfonato sédico. Mediante introduceidn y agitacién
de este preparado en agua o lejia de desdoblamiento de ma-
dera del proceso de Kraft o de sosa se obtiene una dispersién
de buena distribucién fina.

EJEMPLO 13,-

Mediante mezcla de 500 g de 9,10-antragquinona,
que se desmenuzé segin el ejemplo 12, y 500 g de ligninsul-
fonato sédico se obtiene un preparado due introducido y agi-

tado en agua o lejla de desdoblamiento de madera del proceso

de Kraft o de sosa da una buens distribucidn fina.

EJEMPLO 14,~

Mediante mezcla de 500 g de 9, 10-antraguinona,
que se desmenuzd segin el ejemplo 12, con 1117 g de lignin-
sulfonato sddico se obtiene un preparado que contiene un

30% en peso de antraquinona y un 70% en peso de ligninsulfona~
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to sédico. Este preparado conduce, introducido y agitado
en agua o lejfa de desdoblamiento de madera del proceso de
Eraft o de sosa, a una dispersién de buena distribucidn
fina.

EJENMPIO 15.~

500 g de 9,10-antraguinona y 50g de un producto
de condensacién de sulfonato de naftaleno, sulfonato de di-
feniléter, o sulfonato de ditoliléter y fqrmaldehido se mol-
turan en un molino de chorro, accionado por aire, a un tamafio
de partfcula inferior a 10 Som. Este preparado conduse,’
introducido y agitado en 290 g de agua o cantidades corres—

_pondientes de lejia de desdoblamiento segin Kraft o sosa,

a una dispersidn bombeable, estable durante largos pefiédos
de tiempo, que se reparte bien en ulterior lejfa de desdo-
blamiento de Kraft o de sosa.

EJEMPLO 16.=

500 g de 9,10-antraguinonay 10g del producto

de condensacién de sulfonato de naftalina y formal&ehido

se molturan conjuntamente. La mezcla pulverulenta finamente
repartida obtenida da, introducida y agitada en 330 g de
mezcla de agua/glicol en proporcién de 2:1 hasta 10:1 § co-
rrespondientes cantidades de lejia de desdoblamiento de
Kraft o bien de sosa, dispersiones estables, bombeables,
que se reparten muy bien en las lejfas de &esdoblamiento

de Kraft o bien de sosa. Los mismos resultados se obtienen
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si se emplean 10g del producto de condensacién de difenil-
sulfonato y formaldehido, § 10 g del producto de condensa-
cién de sulfonato ditolflico y formaldehido.

EJEMPLO 17.-

600 g de 9,10-antraquinona, 100 g del producto
de condensacién de sulfonato de naftaleno y formaldehido,
2 g de silicato de aluminio y 2 g de hidréxido sédico se
molturan juntos al chorro a un tamefio de particula de 5
hasta 20 /um ge obtiene un preparado que agitedo con:
600 g de agua o lejfa de desdoblamiento de madera dsl proceso
de Kraft o de sosa da una dispersidn estable.

EJEMPLO 18.=

Si en los ejemplos 1 hasta 17 empledndo deri~
vados de antraquinona tales como monoalguile, dialquil-,
hidroxi-, dihidroxi- amino-, alcoxi- y alquilamino-entraqui-
nona, ¢ bien productos de adicién de Diels-~Alder corféspony
dientemente sustituidos de 1,3-dienos & 1,4-naftoquinonas §
1,4-benzoquinona en lugar de antraquinona, se obtienen dis-
persiones estables, bombeables, o bien mezclas pulverulentas
que se pueden transformer con las cantidades de 1lfquido in-
dicadas en dispersiones estables bombeables. Las dispersio-
nes obtenidas se caracterizanpor una dispersabilidad sin pro-

blema alguno en las lejias de desdoblamiento de Kraft o bien

de sosa.
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EJEMPLO 19.-

400 g de 9,10-antraquinona se molturan en
580 g de etilenglicol y 20 g de dinaftilmetansulfonato
sédico, andlogo a2l ejemplo 1 en el molino de bolas. Se ob-
tiene, como en el ejemplo 3 y 4, una dispersién bombeable
que es estable y se puede introducir y agitar bien en las
lejias de desdoblamiento de madera de los procesos de Kraft

y de sosa,

‘Descrita suficientemente la naturaleza del
invento, as{ ¢omo la manera de realizarlo en la préctiéa,
debe hacerse constar que las disposiciones anteriormeﬁte
indicadas son susceptibles de modificaciones de detalle

en cuanto no alteren su principio fundamental.

N
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REIVINDICACIONES

1.~ Procedimiento para la obtencién de celulp
sa, a partir de materiales de lignocelulosa en presencia
de compuestos orgdnicos, ciclicos, conteniendo grupos ceto
y/o hidroxi, caracterizado porque la'deslignificacién se
efectua en presencia de compuestos orgdnicos, cicicos,
conteniendo grupos ceto y/o hidroxi que se emplean en for
ma de un medio que contiene los compuestos orgénicos cicli
cos, conteniendo grupos ceto y/o hidroxi, en forma finamen
te repartida y agentes tensioactivos.

2.~ Procedimiento segin la reivindicacién I,
caracterizado porque el medio contiene Compuesto mono-,
di~ y/o policiclicos, que contienen dos grupos ceto y/p
dos grupos hidroxi.

3.~ Procedimiento segin las reivindicaciones 1
y 2, caracterizado porque el medio contiene 9,10-antquuing
na. '

4,~ Procedimiento segin las reivindicaciones
1 hasta 3, caracterizado porgue en el medio los combuestos
orgdnicos, ciclicos, conteniendo grupos ceto y/o hidroxi,
se componen en como mfnimo un 80% en peso de particulas
con una granulometria inferior a 10 um.

5.~ Procedimiento segin las reivindicaciones
1 hasta 4, caracterizado porque en el medio los compuestos
orgénicos, ciclicos, conteniendo grupos ceto y/o hidroxi,
se componen en como minimo un 80% de partfculas con una

granulometria inferior a 5 Jom.
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6.- Procedimiento segin las reivindicaciones
1 hasta 5, caracterizado porque el medio contiene agentes
tensiactivos anidnicos.

7.~ Procedimiento segin las reivindicaciones
1 hasta 6, caracterizado porque el medio contiene lignin
sulfonatos y/o productos de condensacidén de dcidos sulfd
nicos aromdticos y formaldehido como agentes tensioactivos.

8.~ Procedimiento segin las reivindicaciones
1 hasta 7, caracterizado porque el medio se compone de
una mezcla pulverulenta que contiene un 30 hastaﬂsa% en
peso de uno o varios compuestos orgédnicos, ciclicq;,-cog
teniendo grupos ceto y/o hidroxi, y un 2 hasta 70% en peso
de uno o varios agentes tensioactivos.

9.- Procedimiento segin las reivindicaciones
1l hasta 7, caracterizado porque el medio se compone de
una dispersién que contiene un 30 hasta 70% en peso-de uno
o varios compuestos orgéniéos, ciclicos, conteniendo-gru—
pos ceto y/o hidroxi, un 0,5 hasta 30% en peso de wno o
varios agentes tensioactivos y como minimo un 30% en peso
de agua y/o disolventes orgénicos, miscibles con agua, con
un punto de ebullicidn superior a 802C,

10.~ Procedimiento segin la reivindicacidn
9, caracterizado porque el medio contiene adicionalmente

agentes de conservacidn, agentes para evitar el secado

y/o medios para estabilizar dispersiones.

11l.~ Procedimiento segn las reivindicaciones
1 - 10, caracterizado porque el medio se emplea en una
cantidad de un 0,001 hasta 10% en peso (referido al mate -

rial de lignocelulosa).
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12.~ Procedimiento para la obtencidn de
celulosa, tal y como queda sustancialmente descrito
en la presente Memoria.

Esta Memoria consta de 32 hoJjas escritas

a midquina por una sola cara.

20 JUN 1973
Madrid,

BAYER AKTIENGESELLSCHAFT
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