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Keksintd kohdistuu menetelmd#én alemman
alifaattisen hapon, kuten muurahaishapon
ottamiseksi talteen sellusta. Muurahais-
happoa sisHltdvid sellua vakuumihaihdute-
taan ensin 70-100°C:ssa ja lopuksi vakuu-
mihaihdutettu sellu pestddn kuumalla
vedelld taji stripataan hdyryllad 100-
140°C:ssa.

Uppfinningen avser ett fdrfarande (o6r
dtervinning av en ligre alifatisk syra,
sdsom myrsyra fran cellulosa. Cellulosa
innehdllande myrsyra vakuumindunstas
forst vid 70 - 100°C och till slut tvit-
tas den vakuumindunstade cellulosan med
hett vatten eller strippas med 4nga vid
100 - 140°C.
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Menetelmd alemman alifaattisen hapon ottamiseksi talteen -
Férfarande f8r dtervinning av ligre alifatisk syra

Tdmd keksintd kohdistuu menetelmd&dn alemman alifaattisen
hapon ottamiseksi talteen t&lld orgaanisella hapolla suori-

tetun keiton sellusta.

Muurahaishappoa on aikaisemmin otettu talteen muurahaisha-
polla suoritetun sellukeittoprosessin sellusta pesemdlla
sellu vedelld ja ottamalla muurahaishappo talteen saadusta
laimeasta muurahaishappovesiliuoksesta tislaamalla. T&m&n
menetelmé&n haittapuolena on paitsi laimean hapon vdkev&innin
vaatima vaikea tislaus ja sen aiheuttama suuri kustannus
myds se, ettd selluun jda esterditynyttd muurahaishappoa.
Parhaimmillaankin selluun j&& puhdasvesipesun jdlkeen muura-
haishappoa n. 3 paino-% sellusta, kun hyvdksyttdvd muura-
haishappopitoisuus sellussa on 1-2 paino-% sellusta ja tédlle
tasolle pddseminen vaatii hyvin suuria pesuvesimddriid sel-

lun m&&rdan ndhden.

Esilld olevan keksinndn tarkoituksena on poistaa téssé
tunnetussa menetelmdssd esiintyvdt epdkohdat ja aikaansaada
menetelmd alemman alifaattisen hapon ottamiseksi talteen
td118 orgaanisella hapolla suoritetun keiton selluloosasta
niin, ettd hapon md&rd sellussa saadaan hyvidksyttdvidlle
tasolle erittdin taloudellisesti ja ilman, ettd selluun
jdisi mitd8n merkittdvid mddrid esterditynyttd muurahaishap-
poa.

Keksinnén pddasialliset tunnusmerkit ilmenevdt oheisista
patenttivaatimuksista.

Keksinndn mukaisessa menetelmdssd alempi alifaattinen happo,
kuten muurahaishappo poistetaan kahdessa vaiheessa, ensin
tyhjdhaihdutuksella korotetussa l&mpStilassa ja tdmdn jdl-
keen pesulla tai vesihdyrystrippauksella.
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Vakuumihaihdutus suoritetaan edullisesti n. 70-100°C:ssa

ja hdyrystrippaus on edullista suorittaa 100-140°C:ssa,
kaikkein edullisimmin 110-120°C:ssa.

Keksinnén mukaisen menetelmdn ensimmdisessd vaiheessa eli
vakuumihaihdutuksessa saadaan yli 90 paino-% haposta talteen
vdkevdnd, suoraan happokiertoon kelpaavana happona. Kun
sellua t#mdn jdlkeen pestddn tai vesihdyrystripataan, saa-
daan puhdasta sellua, joka sisdltdd sidottua happoa 1-2
paino-% sellusta laskettuna ja vapaata happoa alle 0,5 pai-
no-% sellusta laskettuna.

Keksinndn mukaisella menetelmdlld voidaan kdsitelld sellai-
sen sellukeittoprosessin sellua, jossa keitossa on kdytetty
jotakin alempaa alifaattista happoa, kuten muurahaishappoa,
etikkahappoa tai propionihappoa.

Keksint®3 selostetaan seuraavassa ldhemmin esimerkkien

avulla.

Esimerkki 1

Pybrdhaihduttimeen panostettiin 63,2 g muurahaishapposellu-
loosaa, jonka kuiva-ainepitoisuus oli 18,45 paino-% ja
muurahaishappopitoisuus (vapaa + sidottu) n. 390 paino-%
kuiva-aineesta. Limpdtila nostettiin 70°C:een ja muurahais-
happoa haihdutettiin 2 h ajan 14 mbaarin paineessa. Tuot-
teeksi saatiin 14,1 g muurahaishapposelluloosaa, jonka
kuiva-ainepitoisuus oli 82,75 paino-% ja joka sisdlsi

10,3 paino-% vapaata ja 9,5 paino-% sidottua muurahaishappoa
kuiva-aineen mdidrdstd. Vikevdd muurahaishappoa (89,7 pai-
no-%) saatiin talteen 49,0 g.

Vakuumihaihdutettu muurahaishapposelluloosa panostettiin
putkireaktoriin. Reaktorin l#mp®tila nostettiin 120°C:een,
minkd jdlkeen siihen syStettiin 4 h ajan 50 ml/h vett&
120°C:n ldmpdtilassa olevan hdyrystimen kautta. Tuotteeksi
saatiin 23,0 g muurahaishapposelluloosaa, jonka kuiva-aine-

pitoisuus oli 50,8 paino-% ja joka sisdlsi 0,25 paino-%
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vapaata sekd 1,58 paino-% sidottua muurahaishappoa kuiva-
aineen madrastd. Laimeaa muurahaishappoa (n. 1 paino-%)

saatiin talteen 180 g.

Esimerkki 2

PySrBhaihduttimeen panostettiin 75,2 g propionihapposellu-
loosaa, jonka kuiva-ainepitoisuus oli 19,97 paino-% ja
propionihappopitoisuus (vapaa + sidottu) n. 400 paino-%
kuiva-aineesta. Lamp&Stila nostettiin 70°C:een ja propioni-
happoa haihdutettiin 2 h ajan 14 mbaarin paineessa. Tuot-
teeksi saatiin propionihapposelluloosaa, joka sisdlsi 0,10
paino-% vapaata ja 0,11 paino-% sidottua propionihappoa
kuiva-aineen mddrdstd. Propionihappoa saatiin talteen

59,4 g.

Vakuumihaihdutettu propionihapposelluloosa panostettiin
putkireaktoriin. Reaktorin ldmpdtila nostettiin 120°C:een,
minkd jdlkeen siihen sy8tettiin 4 h ajan 50 ml/h vettd
120°C:n lampStilassa olevan h8yrystimen kautta. Tuotteeksi
saatiin propionihapposelluloosaa, joka sisdlsi alle 0,001
paino-% vapaata ja 0,01 paino-% sidottua propionihappoa
kuiva-aineen mddrdstd. Laimeaa propionihappoa saatiin tal-

teen 135 g.

Esimerkki 3

PybrShaihduttimeen panostettiin 131,1 g muurahaishapposellu-
loosaa, jonka kuiva-ainepitoisuus oli 18,45 paino-% ja
muurahaishappopitoisuus (vapaa + sidottu) n. 390 paino-%
kuiva-aineesta. Ldmpdtila nostettiin 70°C:een ja muurahais-
happoa haihdutettiin 2 h ajan 14 mbaarin paineessa. Tuot-
teeksi saatiin 25,5 g muurahaishapposelluloosaa, jonka
kuiva-ainepitoisuus oli 95,05 paino-% ja joka sisdlsi 6,0
paino-% vapaata ja 10,1 paino-% sidottua muurahaishappoa
kuiva-aineen middrdstd. Vdkevdd muurahaishappoa (88,1 pai-
no-%) saatiin talteen 103,5 g.

Vakuumihaihdutettu muurahaishapposelluloosa pestiin kahdesti
kuumalla (n. 90-95°C) vedelld. Vettd kdytettiin kummallakin
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pesukerralla n. 8-kertainen painomddrd muurahaishapposellu-
loosan mddrdidn verrattuna. Tuotteeksi saatiin 142,3 g muura-
haishapposelluloosaa, jonka kuiva-ainepitoisuus oli 17,0
paino-% ja joka sis#lsi 0,3 paino-% vapaata ja 2,4 paino-%
sidottua muurahaishappoa kuiva-aineen md&drdstd. Laimeaa
muurahaishappoa (n. 1,2 paino-%) saatiin talteen 260 g.
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Patenttivaatimukset

1. Menetelmid alemman alifaattisen hapon ottamiseksi tal-
teen tdlld orgaanisella hapolla suoritetun keiton sellusta,
tunnettu siit#d, ettd mainittua happoa sisédltdvdd sellua
vakuumihaihdutetaan korotetussa li#mpstilassa ja lopuksi
vakuumihaihdutettu sellu pest#d#n kuumalla vedelld tai stri-

pataan hdyrylla.

2. Patenttivaatimuksen 1 mukainen menetelmd, tunnettu

giitd, ettd vakuumihaihdutus suoritetaan n. 70~-100°C:ssa.

3. Patenttivaatimuksen 1 tai 2 mukainen menetelm#d, tunnet-
tu siitd, ettd hdyrystrippaus suoritetaan 100-140°C:ssa.

4. Patenttivaatimuksen 3 mukainen menetelmd, tunnettu

siitd, ettd hdyrystrippaus suoritetaan 110-120°C:ssa.

5. Jonkin edellisen patenttivaatimuksen mukainen menetel-
md, tunnettu siit#, ettd vakuumihaihdutus suoritetaan
70°C:ssa n. 14 mbaarin paineessa parin tunnin ajan.

6. Jonkin edellisen patenttivaatimuksen mukainen
menetelmi, tunnettu siitd, ettd hdyrystrippaus suoritetaan
120°C:isella héyrylld n. 4 tunnin ajan.

7. Jonkin edellisen patenttivaatimuksen mukainen menetel-
md, tunnettu siit¥, ettd vakuumihaihdutetaan ja pestddn
kuumalla vedelld tai hdyrystripataan muurahais- tai pro-
pionihapposellua.
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Patentkrav

1. Forfarande fUr atervinning av en l&8gre alifatisk syra
ur cellulosa fran ett kok utfdrt med denna organiska syra,
kdnnetecknat av att cellulosa innehdllande n&mnda syra
vakuumindunstas vid f6rh$jd temperatur och till slut tvéttas
den vakuumindunstade cellulosan med hett vatten eller strip-

pas med anga.

2. Fbrfarande enligt patentkravet 1, kdnnetecknat av att
vakuumindunstningen utfdrs vid ca. 70 - 100°C.

3. Forfarande enligt patentkravet 1 eller 2, kidnnetecknat
av att angstrippningen utférs vid 100 - 140°C.

4. Fborfarande enligt patentkravet 3, k&nnetecknat av att
angstrippningen utférs vid 110 - 120°C.

5. Férfarande enligt ndgot av de féregdende patentkraven,
kdnnetecknat av att vakuumindustningen utfdrs vid 70°C vid
ett tryck pa ca. 14 mbar ett par timmars tid.

6. Fbrfarande enligt ndgot av de fdregdende patentkraven,
kdnnetecknat av att angsstrippningen utftrs med anga av en
temperatur pa 120°C ca. 4 timmar.

7. F6rfarande enligt nadgot av de firegdende patentkraven,
kidnnetecknat av att man vakuumindunstar och tvéttar med hett
vatten eller angstrippar myrsyra- eller propionsyracellulo-
sa.
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