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Desde hace ya algin tiempo venimos dedicados, al estudio del es-
parto espaiiol bajo dos principales aspectos, uno de ellos pudiéramos
«decir, cientifico, y otro puramente técnico. Se nos presenid un problema
altamente sugestwo, cual era el de mejorar muchas de las aplicaciones
del esparto, y por otro lado, el buscarle otros nuevos usos, es dectr, reva-
lorizar esta produccidn ian tipicamenie espatiola.

Nuestros estudios, que actuelmente seguimos con ftodo afitnco, han
abarcado a la parte mecdnica, en cuanio a resistencia de fibra se refiere,
pero espectalmente a la parte quimica, va que por un lado hemos reali-
zado numerosos andlisis que nos permiten fijar la composicicn de la fibra
espafiola con mds seguridad que los datos dispersos en la bibliografia,
escasos y discordantes a la vez. Podemos ademds dar otros datos no en-
contrados. También hemos intentado un estudio detenido de los méto-
dos de enriado y ennoblecimiento quimico de la fibra. Ademds de la
obtencion de celulosa, que hemos estudiado a fondo, vislumbramas tam-
bién otras aplicaciones para el esparto, que actualmente ienemos en
estudio. _

Nuestro trabajo trd alternado de datos bibliogrdficos y experimentales,
para poder 1r comparando vesultados. Naturalmente, en otros datos no
podremos comparar por no existir en la bibliografia, o al menos ignorar
nOsolros su existencia.

Haremos primero una breve introduccién, considerando al esparto
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en cuanto especie botdnica, seguida de algunos datos agricolas y econd-
micos, que de antemano demuestren la importancia que para nuesira
nacidn, tendria un aprovechamiento integral del esparto. Seguiremos
con lo que podriamos llamar quimica del esparto, en cuyo capitulo in-
cluiremos lo referente al estudio de sus constituyentes y al andlisis de
muestras, pasando luego a un wnuevo capitulo, que abarcaria la tecnolo-
gia actual de esta especie vegetal, es dectr, su aprovechamzcnro mdus-
trial, después de transformada. Un nuevo apartado nos permitird hablar
de algunas postbilidades que vemos para el incremento de su consumo,
con beneficio para la nacién. Y por dltimo lo trataremos como fibra pro-
pamente dicha, capaz de ser hilada, estudiando su resistencia mecdnica,
en comparacién con muestras que han sido sometidas a procesos de
ennoblecimiento, por otros y por nosotros, con objeto de hacer palpable
la dificultad que esto encicrra, no obstante, creemos que todos los nves-
tigadores que en la actualidad laboran en cste campo, no deben cejar en
su esfuerzo, ya que de conseguirse la fibra resistente que anhelamos, se
habria resulto un problema muy discutido, y de gran zmportancm para
la economia espaiiola.
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CARACTERISTICAS BOT ANICAS Y AGRICOLAS

El esparto (Stipa tenacissima, 1..) o (Macrochloae tenacissima, Kunth)
pertenece a4l orden de las giumiﬂorales, familia de las graminiceas,
iribu agrostideas, subtribu estipeas. Presenta panoja contrafda, glumilla
externa bifida, con arista en la cscoradura, hoja muy fuerte, larga y arro-
llada, que puede alcanzar un metro de altura, y por lo demds conserva
las caracteristicas del género Stipa, que comprende mis de 100 cspecies
de los trépicos y zonas templadas. Muy relacionado con el esparto estd
el albardin (Lygeum. Sparnium, L.), que vive entre él y es susceptible de
analogas aplicaciones, aun cuando la calidad es inferior en alto grado.
El albardin es también una gramlnacea pero de la tribu de las oriceas.

El esparto es planta v1vaz provista de rizomas, que constituye cepa,
que al principio es compacta, pero luego queda en forma de corona por
muerte de las raices centrales. Posee hojas filiformes, cuya altura alcan-
za hasta un metro y su anchura de 1'5 a 4 mms. cuando estdn verdes y
abiertas, pero cuando los jugos que contiencn se ecvaporan, estas hojas se
secan y arrotlan por el envés, uniéndose sus bordes, tomando el aspecto
cilindrico con que se encuentran en el comercio. A} conjunto de panoja
y cafia suele denominarse atochén. "La cafla, que recuerda al junco, no
es lisa, sino que aparece con una vellosidad que le hace aspera al tacto.
La floracién de esta pldnta se verifica en abril o mayo, segiin ¢l clima,
la maduracién en mayo o junio y la diseminacién inmediatamente que
madura el fruto. La semilla germina cn el otofio siguiente a la madura-
cién, pero puede guardarse durante un afio en habitacién adecuada y
conserva el poder germinativo. Mds frecuente es la reproduccién por
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plantacién, y toda atocha retofia lozana, cuando después de arrancar sus
hojas se queman las viejas. ‘

La planta joven es muy delicada en el primero y segundo aflo, sien-
do muy sensible a la accién de los frios intensos y de las heladas, por lo
que debe resguardarse. Kl crgcimiento es muy lento en el primer ano,
en el segundo se distingue bien la planta y en el tercero se inicia rapida-
mente su crecimiento, pudiendo uulizarse su hoja al cabo del quinto
afio; el proceso se adclanta si el cultivo se hiciese en macetas, de manera
que en tres afios podria cosecharse algin esparto fino y corto.

El esparto necesita luz abundante, la sombra le perjudica notable-
mente. Se encuentra en toda clase de terrenos, aunque sean areniscos,
pedregosos y poco profundos; prefiere los calizos yesosos, y se da mal
en los que domina mucho la aralla. Es planta que no exige suelos pro-
fundos y vegeta Jo mismo cn los muy sustanciosos, que en los pobres, si
bien como es natural, se da mejor en aquéllnq Vive en los suelos estepa-
rios caracterizados por la absoluta carencia de mantillo, gran plOpOrClOl’l
de cal y de sales magnéticas, sédicas o potasicas, presenc1a constante de
cloruro sédico y humedad muy escasa. El esparto se cria en climas duros,
de inviernos frios y ‘veranos ardientes, gran sequedad atmostérica y es-
casas luvias; la proximidad de las costas parece favorecer su calidad y
se le ecncuentra hasta 1.000 metros de aliura.

La zona del esparto se extiende desde el centro de Espaiia e Italia,
hasta el norte de Africa, en Marruecos, Argelia, Tinez y Tripolitania,
llegando los espartizales hasta cerca del desierto, y en altitud, como
antes sc ha dicho, desde €l nivel del mar hasta cerca de 1.000 metros
sobre el mismo..

EL ESPARTO EN EL CAMPO ESPAROL

Es sin duda, Espafia, la patria de esra especie, y son muchos los datos
histéricos, geogréﬁcos y literarios que lo atestiguan,

Asi, en el aflo 29 antes de ]L escribia STRARON en su Geographika,
refiriéndose a Espana «De las tierras del interior, unas son buenas;
otras no producen sino esparto, el junco palestre de menor utilidad, por
lo que a esta llanura se le llama corrientemente loukarion Pedidn».

Pomponio MELa, en su Situ Orbis, del siglo I después de J.C., dice:
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«Las abe]as ‘hacen cera con las flores de las plantas, excepto algunas;

es erroneo exceptuar también al esparto, pues en Hlspama hay muchas
mieles que proceden de espartizales-y tienen el gusto de esta plantas, y
en otra parte indica: «El esparto, cuyo aprovechamiento se inicié mu-
chos siglos después del lino, no se comenzd a usar hasta la guerra que
los pinicos llevaron primeramente a Hispania. Tritase de una hierba
que crece espontineamente y que no puede sembrarse; una especie de
junca, propio de terrenos dridos. En Africa se produce esparto pequefio
y sin ninguna utilidad. En la Espafia Citerior s¢ encuentra en una zona
de la Carthaginiense, y no en toda, sino sélo en parte, donde lo hace in-
clusive en las montafias. Los campesinos confeccionan de él sus lechos,
su fuego sus antorchas y sus calzados; sus pastores hacen sus vestidos».

Y asi podriamos seguir indicando referencias a la planta espanola,
que denotan el grado de importancia que siempre tuvo en nuestra patria
su cultivo, por algo le llamaron los latinos «Campus spartarius» y Stra-
bén el «Spartarium Pedidénn.

Actualmente, nuestra patria sigue produciendo esparto en abundan-
cia. Son zonas productoras, de esparto y albardin, las provincias de Al-
meria, Alicante, Albacete, Castellén, Cdrdoba, Cuenca, Ciudad Real,
Granada, Guadalajara, Huesca, Jaén, Lérida, Madrid, Murcia, Milaga,
Teruel, Toledo, Valencia y Zaragoza. A continuacién reproducimos una
tabla comparativa de producciones y extensiones dedicadas al cultivo de
esparto y albarin, segin los datos recogidos por el Servicio del Esparto,
hasta el 30 de junio de 1948 (1). :

(1) El esparte y su cconomia.—Minislerios de Industria ¥ Comercio, y Agricultura.—
Servicip del Esparlo, 1930.
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PRODUCCION DE ESPARTO Y ALBARDIN POR PROVINCIAS Y HECTA-

REAS DE ESTE CULTIVO EN LAS MISMAS

Esparto

Albardin TOTALES
Provincia  Has. Kgs. Has. Kys. Has. Kgs.
Murecia . . . 177.368  39.315.355 3918 791.950  181.286  40.107.305
Albacete, 186.525  33.721.128 201 38.080 186.726  33.755.208
Granada - . 109.269  23.056.777 26 7.225  108.295  23.064.002
Almeria . . 72.216  18.060.578 1.189 382.445 73.405  18.443.023
Jaeén. . . . 22483 3.198.685 — — 22,483 3.198.685
Toledo . . . 9.435 1.893.970 915 H538.000 10.350 2.481.970
Zaragoza . . — — 22,112 9.155.000 22,112 9.155.000
. Madrid. . . 8.483 L737.700 180 81.000 8.663. 1.818.70%
Alicante . . . 11.740 1.231.038 45 17.700 11.785 1.248.738
Valencia | . 6.614 1.369.005 — —_ 6.614 1.369.005
Huesca . . . = — 2,616 1.100.973 2.616 1.100.973
Milaga . 19.518 956.379 — -— 19.518 956.379
Cuenca . . . 2.109 207.302 — — 2.109 207.302
Teruel — — 1.000 381.615 1.000 351.615
Guadalajara 400 80.890 — — 400 80.890
Lérida . . . — — 45 21.500 45 21.500
C. Real. . . 85 11.000 — — 85 11.000
Cordoba . . 64 6.6717 — —_ 64 6.677
Castellén . . 25 5.000 — — 25 5.000
Totales . . 626.334 124.851.493  32.247 12565488 658.581 137.416.981

Respecto al cultivo en Espafia, es de indicar que no ha habido incli-
nacién a la creacién artficial de espartizales, pues ni en épocas de ma-
xima exportacidn, ni Ultimamente, a pesar del elevado precio alcanza-



CONTRIBUCION AL ESTUDIQ DEL ESPAKTO KESPAROL 249

do, hubo tendencia a la extensién de los cotos esparteros, 51 acaso sdlo se
dedicaron los propietarios, a repohlar rodales existentes, La causa estd
en la dificulrad para proporcionarse la semilla precisa, en buenas condi-
ciones de germinacién, v en la excesiva sensibilidad de las plantitas jo-
venes a los agentes atmésfericos, que hacen muy problematico el resul-
tado de la siembra.

Pero un buen resultado paga con creces el riesgo, pues un espartizal
artificial puede llegar a producir el doble que uno natural, ya que el em-
pleo de semillas seleccionadas, nos permiie tener plantas de mejores Ca-
racteristicas. También s¢ ha ensayado la plantacién previa en semilleros
y el posterior trasplante. :

En general, los espar tizales eapdnnleb son. poco cuidados, sobre todo
en titempos de baja, si acaso, sélo sc sigue la prictica drabe de quemar
las atochas viejas, con lo que se consigue una regeneracién de la planta;
en realidad se produce un cierte retraso en su crecimiento, si bien esto
leva aparcjado una recuperacién de reservas por parte de la tlerra, unas
procedentes de la atmdsfera y otras de la potasa originada en la com-
bustidn. Alguna vez, en Murcia, se hace la operacién que llaman de
«quitar las viejas», que consiste en despojar a la planta de todos los rai-
gones viejos y enfermizos que sc encuentran. De¢ no practicar estas ope-
raciones las hojas secas y raigones entran en purrcfaccmn perjudicando
a las plantas extraordinariamente. También es necesaria, al menos cada
cuatro o cinco afios, el llmpnr cl atochar de otras plantas que le invaden
con facilidad {tomillo, romero y cardos, especialmente).

La recogida de la planta sdlo debe hacerse una vez al aflo, aunque
algunos, los menos, opinan que deberian hacerse dos o mds recoleccio-
nes, atendiendo a las diferentes clases de hojas. Los espartizales del lito-
ral, estdn listos para la recogida, de septiembre a cnero, y. los del interior
de agosto a noviembre. El arranque debe hacerse en ncmpo seco, cuan-
do el tetreno no esté reblandecido, haciéndose Ja operacién con ayuda
de 1a «arrancadera» o uagarraderan que consiste en un trozo de hierro
o palo cilindrico de unos 20 céntimetros de largo y uno de didmetro,
que atado diestramente a la muiieca del obrero y arrollada algo la mata,
con facilidad arranca. Repitendo esta operacién, cuando el manojo al-
canza unos cinco centimetros de didmetro, se deja en el suelo. Cada tres
manojos forman una manada y cada doce de éstos, un haz. Cada tres
haces, una carga, que pesa 12 kilos aproximadamente, después de seco.



R
250 A. SOLER Y 6. GUZIMNAN

Ya hemos planteado el aspecto agricola econémico del esparto espa-
7ol y ahora debemos ya entrar en la parte puramente quimica, y algo en
la técnica, aspectos que en verdad, constituyen el objeto de nuestro tra-
bajo, pues si nos hemos permitido hablar de las cuestiones anteriores, es
s6lo para llevar, al dnimo de los no familiarizados con esta especte espa-
fiola, algunas de sus caracteristicas, asi como algunos detalles sobre la
distribucion en Espaiia v condiciones exigidas para su cultivo.

Después de haber visto la abundancia en nuestra pairia de esta plan-
ta, aun a pesar de lo poco que se le cuida, es fdcil comprender la impor-
tancia que tiene el que se dediquen algunos estudios, para ayudarle a
desenvolverse, recabando para él nuevas aplicaciones, pero de tal mane-
ra que los beneﬁcws sean simultdneos para el vendedor y comprador,
beneficios que redundarian cn f*rowcho de la Nacion.

CONSTITUYENTES QUIMICOS DEL ESPARTO

Estudiaremos, aunque sélo sea de pasada, las sustanclas que intervie-
nen en la composicién de nuestra fibra, sin perjuicio de que algunas de
ellas que puedan sernos de interés, sean posteriorrnente estudiadas con
mis detalle, ya por su aspecto tebrico o por su aspecto téenico. En cuan-
to a los constituyentes no hay desavenencias graves, salvo errores de
nomenclatura, o de ligera omisién, como en el caso del andlisis dado por
MULLER, sobre esparto espafiol y africano, en el que utiliza el término
wmnaterias pécticasn para designar la lignina, y omite la presencia de sus-
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tancias protéicas, circunstancia no muy justificada, De mayor 1mportan-
cia son las grandes divergencias observadas para los datos cuantitativos,
recogidos de los diferentes autores, que nos han llevado a la necesidad
de claborarnos por nosotros mismos, una tabla de composicién que al
menos nos fuera de utilidad en nuestro trabajo.

En primer lugar, haremos mencién de que con arregld a la clastfica-
cién de Fremy (1. lignocelulosa, 2. pectocelulosa, 3. mucocelulosa, y 4
adipocelulosa Y Lul’.lCElll]DSd) el esparto se incluye entre las tipicas ligno-
celulosas, de manera que scrin componentes esenciales, la celulosa y Ia
lignina. Ademads, afiadiremos las llamadas hemicelulosas, las grasas y
ceras, y sustancias minerales, debiendo incluir sustancias de naturaleza
proteica y el agua, que de manera natural impregna la fibra.

Celulosas y hemicelulosas—I'n general las fibras y pajas de cereales
ticnen una composicidn relativamente sencilla, conteniendo de 50 a
65 9/ de celulosa alfa, y cerca de un 20 % de hgnlnd La relacion celu-
losa-lignina, es constante para cada espeae y en el caso del esparto, esta
relacién es muy semejante a la del yute, como se ve en la siguiente

tabla

Lignocelulosa Celulosa % Lignina % Hemicelulosas 9%
Yute . . . - - B5 19-20 15
Cafiamo de Mamla .o 65 14 20
Esparto Graso . . . . . 65 20 18
Paja centeno (Normandia). 53 : i¥s 32
Paja avenas . . . . . . 53 18’5 32

.

El contenido en celulosa puede determinarse por el procedimiento
de Cross y Bevan que da una celulosa poco degradada, que arrastra jun-
to a la alfa, las llamadas hemicelulosas, es decir, que nunca es del orden
de pureza, de la celulosa de algodén normal, pues sélo contiene de 80 a
85 o/ de celulosa alfa (resistente a la sosa del 17°5 9, en peso) y alin esta
alfa no es del todo idéntica a la del algodén, pues smmpre da una cier-
ta proporcién de furfural, correspondiente a la presencia de pentosanas,
principales componentes de las hemicelulosas de esparto. -Asi, una celu-
losa de esparto (2), obtenida por la accién de sosa al 3 9%, dié 12’5 9 de
furfural. El contenido-en celulosa alfa fué de 84 9}, y aun ¢sta, producia
¢l 4 9 de su peso, de furfural. También nosotros, hemos determinado el

(2) C. F, Cross y . J. Bevar, Chem. Soc. ‘Traﬁs. {1918}, 113, 182,
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furfural producido, tanto sobre fibra, como sobre celulosa obtenida de
ella, y asi hemos podido expresar ¢l contenido real en pentosanas, pues-
to que las hemicelulosas del esparto obedecen a esta naturaleza, y no a
la de poliurénidos, como en otros materiales.

Las pentosanas de la celulosa de esparto estin en forma de una
arabo-xilana (3) (alrededor del 20 9), asociada con un 80 9% de celulosa
idéntica, quimicamente, a la del algoddn. Irvine y Hirst (4) defienden
la idea de que la unién celulosa-xilana es a manera de una disolucién
s6lida, desechando la opinién de un complejo celulosa-xilana, ya que
nunca consiguieron por acetolisis de la celulosa ningin disacdrido que
llevara un resto de xilosa.

La identidad con la celulosa normal, de la celulosa alfa o celulosa
libre de pentosanas, aislada de las plantas, ha sido materia de frecuentes
expeumentos (5) Los trabajos de Irvive, Hess y otros, bajo el punto
de vista quimico, y de Herzoc, Mark y otros, por €l método de rayos X,
tienden a demostrar que toda las celulosas son estructuralmente idénti-
cas, pero difieren en Ja reactividad y en las propiedades fisicas. La celu-
losa estd integrada por cadenas de anhidroglucosa, unidas eslab6n a es-
labén por valencias principales y lateralmente por valencias secundarias;
la longitud de cadena varia con las condiciones de crecimiento de la
planta, y las de aislamiento. La de longitud mds corta es la mas reacti-
va o «degradada», por el gran nimero de oxhidrilos finales. Puesto que
un eslabén de anhidroxilosa, sélo difiere de uno de anh1dmg1ucosa en
la longitud, la celulosa de madera por ejemplo, debe considerarse como
una cadena de celulosa normal en la que un clerto ndmero de restos de
glucosa, ha sido sustituido, por eslabones de xilosa. Al ser estos separa-
dos, se debilita la estructura, con pérdida de fortaleza ¢ ~.cremento en
la reactividad.

Irvine y HirsT, examinaron una celulosa de esparto preparada por
digestién de la fibra, con hidréxido sédico a baja presion. Se obtenia
una celulosa, que para muchos usos se comporta como sustancia homo-
génea, si bien contiene pentosanas, que pueden ser eliminadas totalmen-
te por tratamientos repetidos con disoluciones alcalinas, quedando por fin
un 80 % de cclulosa, tipe hexosa. Segiin esto la celulosa de esparto debe
ser o una mezcla de polisacdridos integrados por hexosas o por pentosas,
o bien un polisacirido mixto, en que las unidades de hexosa y pentosa
estuvieran condensadas -juntas.

Hawort, HirsT ¥ otros (6), utilizan para su estudlo una celulosa que

(3 W. N. Hawonrm, B. L. Hinst y otros: Chent. Soc. Trans. (1934), 1917.

(4 J. C. Iavive ¥ ©. L. Hirst: Chem. Sec, Trans, (1924), 125, 17,

(5) J. G Invive y E. L, Hirst y ofros: Chem. Sec. Trans. (1924), 1730,
{6) W. N..Hawonts, E. L. Hinst y otros: J. Chem. Soc. (1929), 1739, (1931), 2850
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daba un 12 % de furfural, correspondiente al 1859, de pentosanas,
componentes que separaba por extraccién con solucién hirviendo de hi-
dréxido sédico. Examinaron asi tres productos distintos:

a) Celulosa de esparto, y purificada de lignina.

b) Pentosanas extraidas.

¢) Celulosa restante, libre de pentosanas.

El producto &) resulté ser una xilana y el producto ¢) fué convertido
en celobiosa y en 2-3-6 trimetilglucosa, como corresponde a un produc-
to idéntico quimicamente, a celulosa de algodén. ;

La fraccién a) fué acetilada y obtuvieron asi, sin perdida de pento-
sanas, un producto formado de triacetato de hexosa, y diacetato de pen-
tosa, de manera cuantitativa. Con Acido clorhidrico en alcohol metilico,
obtuvieron metilglucéside y metilxilésido, de los que puede obtenerse
una mezcla de 84 9, de glucosa y 16 9% de xilosa.

Esta razén de 4 : 1, no obstante, es variable, y la proporcién de xila-
na puede oscilar desde un 20 % hacia abajo, lo que equivale a decir que
la celulosa es una mezcla, o mds problamente una disolurién sélida de
hexosana y pentosana.

Los trabajos experimentales de estos autores quedan resumidos en
el siguiente esquema (*):

Celul. de Esparto (185 9, de xilana)

’ 18 4
(D“‘ ceﬂl
H oo !

&7 -
. Triacetato Diacotéta . ¢
Celulesa -}~ Xilana de celuloss ¥ de xilana (xilana = 18’5 %,
¥ + ¥
Xilosa o- ¥ P- metil- a- y - metil-
' ghucdsidos xiloasidos
L ¥ ¥
Trimetil- .
Celobiosa  -p-metilxiléxido Glucosa Kilosa
e —— — - ————
Serie A : Serie B

(*y ©Ch, Donée: The Methods of Celluloge Chemistry, New York (1947), pig. 422
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El acetato de celulosa de esparto es soluble en cloroformo y acetona
e insoluble en alcohol. Produce un 6'9 9 de furfural, lo que corresponde
al valor en pentosanas inicial, por lo tanto no ha tenido lugar pérdida
de éstas. ‘

Calentando 4 gramos de acetato con 60 ml. de alcohol metilico que
contiene 1’5 9% de clorhidrico a 130°, durante 120 horas, obtuvieron un
Kquido siruposo, que cristalizado dié una mezcla de alfa- y beta- metil-
glucosido y de a- y B-metilxilésido (los cristales fundian de 105-150°,
tenfan un poder rotatorio—en alcohol metilico dcido— de 90°). La recris-
talizacién de alcohol etilico dié e-metilglucésido puro (164°).

Hawort y Hirst han estudiado la xilana de esparto, comprobando
en ésta que un residuo de arabinosa forma los grupos terminales de una
cadena de 16 ¢ 17 residuos de xilosa. Una parte de la arabinosa puede
separarse por hidrélisis, quedando un compuesto bien definido que des-
criben como xilana A. La longitud de cadena de los tres tipos, determi-
nada por el método de los grupos ﬁnales}s, por el contrario, la misma,
alrededor de 18 unidades. La longitud de la cadena del xilano A (a par-
tir de la viscosidad) es la misma que la de la xilana original, pero si la
arabinosa es completamente separada por la accidn de dcido oxalico
(xilana B}, desciende su valor hasta la mitad.

Las propiedades de estos productos estdn resumidas a continuacién :®

Producto metilado Xilano Xilano 4 Xilano B
Punto de fusibn . . . . . 197° 2020 7 —
[elp (em NaOH 69 . . . 1095 -111e —
[«]n {en cloroformo) . . . -63°3¢ — 91°2e
Longitud de cadena aparente

(unidades) por viscosidad . 92 88 44

A pesar de las diferencias ohservadas en las medidas de viscosidad,
cuando la longitud de cadena se deduce por ¢l método de los grupos fi-
nales, que consiste en la determinacién de metoxilo (7), ya hemos indi-
cado que la longitud resulta idéntica para las tres xilanas. Ta xilana de
esparto puede prepararse por extraccidn con sosa al 12'5 9, y precipita-
cién con alcohol metilico. Después de purificar, sc consigue la hidrélisis
hasta xilosa y arabinosa por cbullicién con nitrico del 3 9, segiin el mé-

(N W. N. Hawonta y H. MacEesner @ J. Chem. Sec. (1932), 227{0, 2370, (1939), 1838
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todo de Heuser y Javme (8), con el que Hega a obtenerse un rendimien-
to en xilosa del 97 9%. Después de la separacién de ésta, el residuo siru-
poso se trata con el o-bencilfenilhidrazina, para obtener el correspon-
diente derivado de la arabinosa, de punto de fusién [71°.

En principio llegaron a la conclusién de que la xilana de esparto
consta de cadenas con eslabones de xilopiranosa, ligados en 14, con en-
lace B-glucosidico, con una estructura que recuerda a la de la celulosa.

o)

Los grupos terminales indican la presencia de una unidad de levo-
arabinosa en la forma furanosa (9). Los producios de hidrélisis de la xi-
lana metilada constan de 2-3-5 trimetilarabinosa (cerca de un 6 A))
2-3-dimetilxilosa (aprox. 90 9} y apareciendo también casi un 5 % cle
2-monometilxilosa, cuyo s1gmﬁgado es oscurc. La estructura mas snrnple
basada en 1os resultados serfa la representada, aunque existe la posibili-
dad de qué se tratara de una cadena prln(:lpal de eslabones de xilopira-
nosa, y que a intervalos de 16-18 ecslabones existirfa una unidad de ara-
bofuranosa, ligada lateralmente. Trabajos més recientes (10) tienden a
excluir esa hipétesis y a confirmar que la xilana de esparto estard for-
mada de cadenas primarias de arabo-furanosa-(xilosa)s. .i.,-xilosa, ligin-
dose entre sf las cadenas por algin tipo de unién entre el grupo reduc-
tor de la xilosa libre y un grupo oxhidrilo de esta cadena. Este tltimo
grupo podria estar en la posicién 3, explicindose asi la produccién de
pesos 1guales de trimetilarabincsa y monometilxilosa.

Lignina.—Otro constituyente interesante del esparto, es la lignina,
ya que, por tratarse de una lignocelulosa tipica (clasificacién de Fremy),
juega un papel fundamental en la estructura general de la fibra. Lias lig-
ninas en general (11) son polimeros complicados, de estructura no escla-
recida del todo, aunque parece ser que podrian considerarse, como inte-
gradas por el mondmero fenilpropano, unidad que por deshidratacién y
enlace progresivo formaria el polimero. Se sabe que el enlace de los di-
versos grupos es de tipo Cter, entre dos moléculas de fenol, o una de fe-

(8 F. Hevsren v G, Tavse: J. Prakl. Chem, (1822), 105, 232.

(9) W. N. Hawontm, E. L. Ihirst y olros: J. Chem, Sne. (1934), 1917
(1 W. N. Haworrem, B, L. Inst ¥ otros: J. Chem. Sor. (1040), 1933,
(11 0. Fensisprz: Féculas ¥ lignines, Madrid (1949),
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nol y otra de alcohol, que pierden agua, en la cadena lateral del fenil-
propano. Los hechos parecen estar a favor de una estructura ciclica,
fendlica, metoxilada en parte. Pero ha sido FreuvpeEmserc (12), el
que ha estudiado, de manera mas convincente la naturaleza de la ligni-
na, y la ha definido como el «componente metoxilado ciclico de la
madera», tal que si se despoja de metoxilo y oxhidrilo queda carbono e
hidrégeno, en la relacién 1:1, como en el benceno. La coexistencia
entre hidratos de carbono (celulosa, pentosanas, sustancias de caracter
péctico) con la lignina, ya hacen prever una unidn quimica, puesto que,
en definitiva, glucdsidos y pentdsidos en general, poseen un factor de
caracteristica fendlicas. Asi, en el caso de la madera de abeto parece ser,
que los grupos hexosa estin unidos con preferencia a grupos gua-
yacilicos (JayMe y Hanke). Ya mencioparemos, cuando demos cuenta
del resultado de nuestras determinaciones de lignina, las dificultades

ue éstas llevan consigo, y la pertinaz retencién de sustancias producto-
ras de furfural (pentosanas), por parte de aquéllas, denotando asi la liga-
z6n existente entre lignina e hidratos de carbono, También daremos
cuenta de las determinaciones de metouilo realizadas sobre ligninas als-
lada y sobre la fibra bruta, para tener un cierto criterio sobre su grado
de metilacién, que parece ser que estd ligado a la dureza de la madera,
o fibra (13). El endurecimiento también es consecuencia, en parte, de la
presencia de sales minerales, que acaso no estin como tales salzs, sino
formando parte de algin complejo.

Cenizas.—Se ha determinado la proporcién de sales minerales (c_Lnl-
zas), que como indicaremos, mucstran un predominio alcalino, junto
con una elevada proporuon de silice. La silice forma varte de los llama-
dos tricomas o pelillos de la superficie de la hoja de esparto, que
le dan una marcada aspereza  al  tacto. También demuestran la
abundante presencia de azufre, que determinarmos en forma de sulfa-
tos. Por el contrario, parece ser que hay ausencia de cloruros.

Grasas. y ceras (14).—Lin general la celulosa que forma las paredes ce-
tulares de los vege1ales superiores estd unida quimicamente, o impregna
da de otras sustanclias, las cuales, aparte de los silicatos, proteinas, polin-
rénidos, etc., estdn constituidas por grasas, resinas y ceras, que se encuen-
tran en un estado més o menos coloidal y en cantidad variable, segin la
especic vegetal, la naturaleza del terreno, etc. Se encuentran Unas veces
en las capas externas de las hojas, tallos, flores, frutos..., aunque también
pueden aparecer en el interior de los tejidos.

(12) FreuorMprRG : Herichle (1938), 71, 1810
(18) 3. P. Sgrepow: Zenfralbl. (1938), 1, 918,
(14) T. D. Howveen: Jndustrial Freis end Wazes. Tondon (1545,
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En unas plantas predominan las resinas y grasas, como sucede en
las coniferas, que contienen poca cera; en cambio, en ciertas gramineas
tropicales, la cera aparece en cantidad notable, pudiendo impregnar al-
gunos organos, formando sobre la superficie una capa protectora, contra
la desecacidn, que pudlera causarse por la excesiva sequedad. Entre estas
gramindceas merece citarse en primer lugar el esparto, o su acompanan-
te el albardin.

Las ceras de plantas, contienen hidrocarburos de la serie parafinica
C,H,,., donde n varia de 29 a 59; alcoholes de la serie de los fitoestero-
les, o bien combinados con dcidos grasos; y alcoholes alifiticos de ca-
dena larga, del tipo del alcohol cerilico, €, H;y OH, de mayor conteni-
do en carbono, que pueden aparecer también libres o combinados con
acidos grasos.

Lupecke (15) ha realizado investigaciones sobre métodos de extrac-
cién de cera de esparto y ha establecido entre qué limites varian las
constantes Tfisicas, atend1endo al proceso seguido para extraerla. Las
pruebas de extraccién las realizé en aparato de Soxhlet, conveniente-
mente dispuesto para este fin, empledndose como disolventes, bencina
ligera, benceno comercial, tricloroetileno (lavado previamente con agua
de sal y destilado), alcohol etilico de 95°, mezclas de aleohol etilico y
acetona 1 : 1, metanol y benceno 1 : I, y mezclas de alcohol amilico,
acctona y benceno (partes iguales). Sc ha. romprobddo que el rendimien-
to en cera, asi como los datos fisicos y quimicos, son poco diferentes para
los distintos extractos. Sin embargo, se observan diferencias notables en
el color,

Las caracteristicas de la cera extraida del csparto quedan fijadas por
Ludecke (loc. cit.) entre ciertos limites. Estas caracteristicas, compara-
das con las de la «cera de candelillan, a la que parece mds afin, son:

(15) Luveckr. Cera de esparto: Fetie u Scifend (1941), 48, 432; Cera de fibras. Seifensie-
der Zlg. {1927), 54, 517 —Chem Zentrebl, (1927)—I1I, 1415,
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Esparto Candelilla (a)
Temperatura de reblandecimiente . . . . 59-67° i —
Temperatura de solidificactén. . . . . . 62-71 . 64-68°
Densidad . . . . e e e e 0'965-0°989 0°350-0’090
Indice de acidex hbre (. . . .. 16-31 10°4-21
Indice de saponificacién (b). . . . . . 61-76 46°'8-64'9
Indice de yodo (¢} . . . . . . . . . 13-15 - 12°4-21
Insaponificables . . . . . . . . ., . 66-72 % 65-77 %
Porcién soluble en éter. . . . . . . . 25-42 % —
Porcidn soluble en alcohol de 70 % . . . 2'6-3'4 Y% —

{a) Brear-Luwcp, Mditodos de Andlisis Qnulmico Industrial, . 1V, pig. 505
(b} mgs. de KOH por gr. de murestra. €
(¢) mgs, de yodo por gr. de muestra.

Ya insistiremos sobre este constituyente, al hablar del aspecto técnico.
de algunos derivados y componentes del esparto.

Respecto a la composicién de la cera de esparto, haremos mencion
de que se quiso comparar - con la cera de China (16). Se intentd separar
los 4cidos alifiticos presentes en la cera de China, mediante destilacién
fraccionada (a 0°S mm. de mercurio) de los ésteres etilicos correspon- -
dientes, con lo que se obtuvicron mezclas de Coe How O, Gy How O,
Cai His O, y Coo Hyy O;. Se hizo entonces lo mismo con la cera de es-
parto, v comparando los rendimientos y temperaturas de fusién de los
ésteres de ambas ceras, se encontré gue mientras en la primera el 22 %
de 1a fraccidn superior funde entre 62’5 y 70° en la de esparto el 92 %
queda entre 63° y 72°, v aproximadamente la mitad entre 67° y. 72°.

Un examen de las fracciones de ésteres de cera de esparto, indica
que los dcidos tienen mayor contenido en carbono, que los correspon-
dientes de la cera de China.

I.a cera de esparto contiene 65-70 % de un hidrocarburo similar al
encontrado en la cera de candelilla, de compoéicién C..H...

Posteriormente  insistiremos algo mds sobre cllas, hablando de los
empleos de estas ceras, hasta el punto de calificarlas como subproducto
valiosisimo.

Otros constituyentes del esparto—Ln realidad ya hemos hablado de
los principales, celulosa, lignina y ceras. Cabrfa hablar del agua, que
aunque en proporcién variable acompaiia al esparto, contemendo siem-

(16) Cowuwvs: Cera de esparto, resumen en Chem 4h., (1935) 2768,



CONTRIBUCION AL ESTUDIO DEL ESPARTO LESPAROL 259

pre éste una humedad minima que tiende a conservar, y que recupa con
una facilidad extraordinaria, si dcspueb de desecado, por e]emplo en es-
tufa, se le dejara simplemente al aire. Por ello ya veremos c¢émo en las
determinaciones analfticas es preciso calcular la proporcién de agua en
todos los casos,” para dar datos respecto a fibra anhidra, ya que nunca es
conveniente, operar sobre muestras desecadas previamente, pues algu-
no de los componentes pudo haber sido alterado. La proporcién de hu-
medad se encuentra algo regularizada por la capa cérea que protege a la
fibra, hasta el punto de que con la desaparicién de ésta, ¢l intercambio
acuoso fibra = atmdsfera, es extraordinario. La accién protectora de
la capa cérea no hay que considerarla como absoluta, pues en ese caso la
transpiracion estarfa entorpecida fatalmente; la propm formacién de las

" hojas caracteristicas del esparto, arrolladas hasta unirse por sus bordes,
es consecuencia de una pérdida de humedad de la planta fresca, y esto
como parte del proceso vital, squé no serd cuando ya seca la pelicula
cérea, ésta se resquebraja?

El agua, en resumen, no puede considerarse como un constituyente
esencial, puesto que su proporcién depende del ambiente, y llega a ser
tan variable que toda determinacién cuantitativa, de cualquier constitu-
yente, deberd llevar como paralela una determinaciéon de humedad en
muestra aparte.

Y, por dltimo, otro constituyente que no yuisiéramos pasar por alto,
aunque parece ser que no es citado en la bibliografia, es la presencia de
sustancias nitrogenadas, como corresponde a una graminea. No vamos a
ponernos a hacer elucubraciones sobre la naturaleza de las proteinas aqui
presentes, ya que €sto queremos sea tema a estudiar aparte, pero si es
conveniente llamar la atencién sobre la presencia de estas proteinas, que
en cierto modo se encuentran abundantes, hasta el punto que, como ya
veremos cn la parte técnica, los subproductos del esparto, eqpec1almente
el polvo podrian en {ltima aplicacién utilizarse, por su contenido en
nitrégeno, para ser afladidos a abonos artificiales, después de haber sido
previamente despojados de las ceras.

DETERMINACIONES ANALITICAS REALIZADAS

Procedimos al anilisis de al(gunos componentes de la fibra, que nos
habia de servir de materia pnma para nuestros experimentos. Ya que
nuestros cnsayos tienen una orientacién industrial, hemos preferido en
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alguna ocasidn la simplificacién prictica de los procesos de andlisis, al
excesivo rigor cientifico, que quizd nos robarfa un tiempo que habiamos
de dedicar a los problemas planteados: Obtencién de celulosa ennoble-
cida, ennoblecimiento de la fibra en si, aprovechamiento integral del
esparto. '

En cuanto al andlisis, hemos realizado ¢l correspondiente a hume-
dad, cenizas, silice, lignina, indice de metoxilo, indice de cloro, celulosa,
grasas y ceras, pentosanas de la fibra y proteinas de la fibra. Postenor-
mente, cuando hablemos de la obtencidon de la celulosa, también dare-
mos cuenta de los andlisis realizados sobre ésta, que unas veces procedia
de la obtenida por nosotros, y otras, procedente de otros origenes.

Como datos analiticos previos, sélo posefamos la tabla de valores dada
por MULLER, que realizd el analisis de esparto espanol y de procedencia
africana. La citada rabla la resumimos a continuacién:

Esporto de

Constituyentes %, Fspaiia Africa
Celalosa. . . . . . . . . 48°25 45°80
Grasa y eera . . . . . . . 207 2'62
Extracto acueso. . . . . . 1°19 9’81
Materias pécticas . . . . . 26’39 29°30
Agoua. . . . . . . . L. 9'38 8’80
Cenizas . . . . . . . . . 35 367

Ya veremos a lo largo de la descripcién de nuestros resultados, que
en general disentimos de los dados por MULLER, si bien en alguno de
ellos somos del todo coincidentes.

Determinacion de humedad.-—Realizamos esta determinacion por el proce-
dimiento nsual, es decir, varias muestras de esparto en diferenies pesasustan-
cias se someten a 105°, durante unas 4 horas, obteniendo por diferencia, las
pérdidas de peso, que se corresponden con el agua inicial en la fibra, Este
dato es de suma importancia para poder dar resultados referidos a fibra anhi-
dra, si bien no sirve como valor constants, puesto que estd muy influido por
- 1ns condiciones del medio. Por ello se convierte en necesaria la determinacién
de humedad de cada lote, antes o durante la realizacién del anélisis de cual-
quier olro constituyente. Ie aqui unos resultados para cuatro muestras del
lote que nos sirve de materia prima para nnestros andlisis, Se trata de espar-
to desecado al aire, es decir, que no ha sido sometido a ninguna desecacion
forzada:
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Muestra Peso I". desecado Humedad *fo Humedar
nam. inigial 105¢ perdida *lo1Tumedad media
1 1’2592 1’1776 0’0816 6’48
2 1’5304 1’4350 0’095 - 623 447
3 1’5647 1’4670 60977 6°66 -
4 1’2635 1’1808 0’0827 6’54

. Determinacion de cemizas—Verificamos la incincracién de la fibra en cap-
sula de platino y también en crisol de cuarzo. El contenide en cenizas fué pe-
guefio en todos los easos, desde luego stempre inferior al anglisis de Miiller,
que fija para esparto espafiol, un contenide en cenizas del 375 9, y para el
africano del 3’67 9%.

A con‘mnuamon CStab}eeemns una tabla resumen de los resultados obteni-
dos; en todos los casos se procedid a la incineracidn suave, para prolongar
luego la operacién con calor mAs intenso. Muy {recuente es el caso de que st
no se calentaba con suavidad suficiente, al principio sc inflama la muestra,
con el comsiguiente peligre de que las sustancias volatiles puedan arrastrar
particulas minerales. He aqui los resultados:

‘ _ Peso ) . Cemms °', Cenizas
FIBRA : Cenizas respecto respoeio
de muestra filbra bruta fibra anhidra
Cruda . . . 5'0050 1430 2'42 258
Cruda . . . 106763 0’2409 225 2’41
Cocida.. . . 6°2000 0'1356 2'15 2’30
Cocida . . . 7°2008 0’1418 105 208
Picada. . . 3’5168 0'0685 1'94 207
Picada . .-, 5'2846 0'1036 1'96 209

Como se ha indicado, las determinaciones se hicieron sobre fibras de tres
tipos. Unas de ellas, erudas, es decir, sin haber sido sometidas a ningan tra-
tamiento, excepto el de desecacién al aire! Otras, cocidas, que han sido sorne-
tidas & un proceso de enriado, que lleva eonsigo arrastre de algin cornponen-
te, v, por ultimo, otras, que hemos llamade picadas, gue ademds del proceso
de enrindo han sufrido otro de majado, mecdnico, con la consiguiente pérdi-
da de polvo, probablemente mineral. T8l hecho es que la proporcién de cenizas
es inferior en el esparto picado que en el simplemente enriado, y en ambos
inferior, que en el desecado al aire (crudo).

Determinacion de silice—Nos interesaba ahora determinar la silice, que
integra estas cenizas, para ello nos valemos de sn insolubilidad en dcido clorhi-
drico, separando el residuo silicico de la parte soluble por simple filtracién,
después de porlongado calentamiento, sometiendo residuo y filtro (de cenizas
conocidas) a incineracién completa hasta peso constante.
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Lag determinaciones de silice fueron numercsus y bastante coincidentes.
A continuacién expresamos los datos contenidos en tres determinaciones:

° -
. /o silice
FIBRA Muestra C;;“ﬁ?ﬁigo rgspecto
a fibra bruta
Esparto crudo . . . . 6’2900 0’0690 1’09
» cocido . . . . 7°2008 00740 1’02
» picado . . . . 3’5168 0’0392 1’11

De unos y otros datos se puede establecer que la composicion media del
esparto utilizado es en cenizas de un 2’45 9, para el csparto erudo, un 219 9
para el cocido, ¥y de un 2’08 %, para el picado, de las cuales corresponde &
gilice una buena parte, casi la mitad.

Para los andlists hemos procurado emplear fibras de aspecios distintos -y
_no obstante, no han aparecido discrepancias muy visibles, En las cenizas se
ha observado la presencia de alealinos, y sulfatos; estos tiltimos se han deter-
minado como sulfato de hario, y. representan una buena proporcién de las
cenizas, - ‘

Determinacién de lignina.—Seguimos para ello la técnica aconsejada por
RrrrER, SeEsora y MIrcHEL (17). Las mmestras de fibra de esparto cortadas,
se dejan en maceracién en dcido sulfirico del 72 % a 20° durante dos hoas,
con lo cual la descomposicidn ¢s minima y en cambio queda garantizada la
disoluecién total de los hidratos de earbono, La mezcla es luego diluida hasta
redueir la concentracidn del dcido al 3 9, se hierve a reflujo por espacio de
cuatro horas, con lo gue guedan hidrolizados y disueltos los hidratos de car-
bono dextrinados que precipitaron al diluir. El residuo de filtracién se desecd
v pesd, después de mantenido a 105° hasta peso constante.

A continuacién hacemos un breve resumen de los resultados obtenidos en
algunas de las numerosas determinaciones verificadas:

®), Lignina ®f, Lignina ﬂﬁserva-

Muestra d:;sgm ﬁ FATOS _ sobre sobre fibra -
K gnima fibra bruta anhidra clones
(R,) 5'3480 1'1160 20V86 22°23
(R)) 2’3826 04770 - 20002 21’34
(R.} 1°9520 3672 18’81 20005 (a)
(R.) 3’6831 07587 20°59 2105
(R) 27438 0’5781 21°06 2245
(R:) 3’0638 0’6429 20°08 22°36
(R,) 2’8540 05879 20’59 21’95

(a) Hubo pérdida de peso pdr carbonizacidn parcial del filtro, Las olras delerminaciones
se hicieron con crisel de placa fiMranie.

~

(17) Rrrren, Sesomnc ¥y Mircunt: Zelistoff und Papicr, 12, 376 (1932).
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A través de los datos que han sido detallados, se observa que la propor-
cion de lignina oscila alrededor del 22 ¥, valor sélo ligeramente superior al
recogido por Dorge (18), pero bastante inferior al sefalado por MULLER, que
supone la existencia de un 26°39 9 de csustancias pécticass para el esparto
espafriol, :

El método seguido para la determinacidn de lignina es el més vsual actual-
mente, pero también podrian emplearse, la hidrélisis, por dlealis, la valoracion
del clorhidrico liberado en un tratamiente con cloro seco, o bien la accién de
los sulfitos acidos, Existen métodos que utilizan el Acido clorhidrico concen-
trado, del 40 9% (densidad 1'2), o mds concentrado alin, Otros utilizan el
clorhidrico gas, y otros (Kowing y Rumpi) utilizan el dcido clorhidrico diluido
bajo presion. Pero con todo, los més usados, son los que emplean sulfiirico
del 72 9, en sus diversas modificaciones.

Determinacion de azdcares reductores—Es sabido, que el tratamiento de
la fibra con sulfurieo del 72 9, provoca una primera hidrélisis de los hidratos
de carbono existente (celulosa), hasta formarse otros mas sencillos (dextrina),
v que en la ebullicién a reflujo con sulfirico dituido (3 %), la hidrélisis conti-
nia hasta llegar por completo a monosacaridos reductores. Se comprende
que determinando el poder reductor del filtrado al separar lignina, podremos
tener una idea bastante aproximada del contenido original en celulosa, Los
valores pueden ser dados en gramos de glucosa por 100 gramos de fibra.

Este mismo proceso de hidrélisis por la accidn de sulfGrico es el funda-
mento de la téenica de G. W. MoNIER-WILLIAMS (19), para la iransformacion
de celulosa en glucosa, que obtiene un rendimiento de 94’73 % (determina-
cién polarimétrica) o del 94’41 %, (deteriinaciéon por reduccidén de eobre), y
un rendimiento de 90°67 %, en glucosa recristalizada.,

El contenido en peso de celulosa, serd inferior al de glucoss, ya que aquel
polisacarido estd integrado por unidades de anhidroglucosa, Para pasar de
proporeidén de glucosa a tanto por ciento en celulosa, bastard multiplicar por
el factor ("9, que aproximadamente expresa la relacidn entre el peso molecu-
lar de una unidad de anhidro-glucosa y una molécula de glucosa:

¢, H,, 0,/ C, H,, O, = 162/180 = 0’9

Utilizamos el método de Benedict, con el reactivo de su nombre. El filtra-
do correspondiente a cada determinacién de lignina, R,, R,, R;, R,, de
las sefaladns en la tabla anterior, se neutralizé con carbonato sddico (se re-
comienda la utilizacién de carbonato bdrico) y diluyé en matraz aforade hasta
un litro. Teniendo en cuenta las condiciones mdés favorables para la utiliza-
cion del Benedict, que recomenddbarmos en un trabajo de uno de nosotros (20),
y, sabiendo que 10 ml. del reactivo empleado se equivalen a 0'037685 gramos
de glucosa, pudo calcularse la proporeién de reductorés expresados en gramos
de glucosa por 100 gramos de fibra anhidra. Pero debido a que estos reducto-
res son en realidad mezclas de pentosas y hexosas, es més conveniente dar la

(18) Cn. Doniée: The Mcthods of Cellulose Chemislry, pig. 384.

19 G. W. Momer-WiLLiaws: Chem Soe. Trans. (1921), 119, 803,

(20) G. Guwmin: Los aniceres reduclores y su  delerminacién  cuantitativa, sepliem-
bre, 1947. (Revilida dc Licencialura}.



264 A. SOLER Y 6. GUZMAN

proporcién de estos azicares en equivalentes 9%, ya que asi queda simplifica-
do el desglose de este valor en aztcares de 5 v 6 carbonos. Esto s6lo nos es
posible, gracias a que aisladamente hemos determinado proporcion de perito-
sznas {21), y que como posteriormente diremos, hemos fijado en un 223 9,
referido a fibra anhidra. No nos pasa desapercibida, el error que cometemos al
considerar econstante esta proporcidn de pentosanas, y acumular fodos los
errores de valoracion sobre las glucosanas, pero si que nos sirven estas supo-
siciones, para tener una idea de la proporcidn de unas y otras, y sobre todo,
para poder expresar los tantos por clentos minimos de celulosa admisibles,
puesto que indicamos los valores realmente presentes, y los deducidos en el
supuesto de un rendimiento en la hidrdlisis, del 95 %, médximo alcanzado en
las condiicones tipo establecida por Monter y Witniams (loc. nit.).
He aqui la tabla de valores:

Pento- Hexo-

Reduc-  Reduc. sas as Glu- Hexo-  Penfo-  Celul, Minima
M, tores eqUIY. BqUV. BQuiv. cosa sanas  sanas total  de celulosa
o o 0 o 0o, u', 0 oi,‘ [+]
fo o o o i o ho 0 °

69’11 (°3839 (O’1689% ('2150 3770 3393 22'3 5623 5919
5829 (3238 0’1689 0’1549 27°88  24°09 223 46’39 48’83
7585 74214 0’1689 (0’2525 4545 40°91 22’3 7321 66’54
76’49 0'4249 (0’1689  (°2550 4590  41'81 22’3 63'61 6695
71°96 03998 (0’1680 02300 41’56 3740 223 59'70 62'84
76°05 04247 01689 (2558 46704 41’44 223 6374 6709
74'85  0°4158 (Y1689 ('2460 4444 40°00 223 62’30 6558

o=~ =

S

=

=i erl -l Ree s

=

Cabria adn hablar de que no todo el poder reductor se debe a azlcares,
pues parte es ocasionado por el furfural, que en el proceso hidrolitico se ha
originado, aungue por proceder cada equivalente de furfural, de un equiva-
lente de pentosa, el resultado del cdlculo total, seria idéntico .

Segun la tabla de valores ‘experimentales, la proporcién -media de celulosa
es de 66'14 9, si despreciamos los términos correspondientes & R,, R,, v R,,
afectados de error experimental, por haber salpicado algén liquido en la neu-
tralizacidn, antes del enrase. '

Determinacion de celulosa.— Los metodos clasicos de determinacién de ce-
lulosa aparecen muy bien descritos en la obra de M. Renkgr «Uber Bestim-
mungsmethoden der Cellulosar, Berlin, 1910. De todo cllos el método de clo-
raciéon de Cross y BEvan («Celluloqe» Londres, 1903), a pesar de los nume-
rosos trabajos eriticos a gue ha sido sometido, se conserva aln como el mis
conveniente y seguro para determinar el contenido en celulosa de fibras y ma-
deras. Muy interesante, es también, el método que utiliza hipoclorito de sodio,
v otro que usa didxido de cloro, asi como los que determinan el contenido
total en holocelulosa.

Nosotros hemos utilizado el de Cross v Bevan ¢n cuanto a tratamiento,

(21) A. Sower y G. Guzmin: Las pentosanas de la «Slipa lenacissima», Anales de la Real
Sociedad de Fisica y Quimdca, (1951), XLVIl (B), 373.
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pero con unas disposiciones semejantes a las recomendadas por V. H. Doges,
para llevar a cabo el método de cloracidm de SiEBer y WarLTerR (22). Es por
eilo, un método Intermedio entre ambos.

En el método de Cross y Bevan, el eloro reacciona con la lignina, forman-
do compuestos amarillos {principalmente derivados di- y tri-sustituidos), con
produccién simultidnea de acide clorhidrico. Estos compuestos son separados
por ebullicién eon disolucién de sulfito sédico. El método debe dar una pro-
duceidn mdxima de eelulosa, para cada imaterial fibroso.

Para las determinaciones, se hirvieron muestras de uwneos 5 gramos, duran-
te 25 minutos, con una disolucién de hidréxide sédico al 1 9%, reponiendo pér-
didas por evaporacion, para mantener volumen constante, La fibra bien lava-
da sobre un crisol de Gooceh, empotrado en una alargadera de crisol, que a su
vez estaba adaptada a un kitasatos ordinario, se sometié a cloracion, con gas
procedente de una botella de cloro liquido, ¥ llegaba a la fibra por otra alar-
gadera, que invertida sobre la primera formaba campana con ella. La fibra
tomaba un color amarillo dorade, dejando de pasar cloro al cabo de unos 40
minutos, La fibra, después de clorada se lava varias veces, recogiendo Ias
aguas pars determinar en ellas el acido clorhidrico formado, y la fibra se
somete ahora a la aceién de sulfito sddico al 2 %, primero en frio y poco a
poco elevando la temperatura hasta ebullicidn, en cuyo momento se agrega
hidréxido sédico en cantidad suficiente para gune la concentracién en dlcali, sea
del 0’2 9%, manteniendo la ebullicién durante 5 minutos. Sobre el mismo crisol
de Gooch se recoge la celuloza deslignificada, lavando con agua caliente. Re-
sulta una celulosa casi blanca ,gue sumergida durante uwnos minutos en per-
manganato potdsico al 0'l %, se oscurece por el bidxido de manganeso forma-
do ¥ que se precipita sobre ella, pero un simple tratamiento con sulfureso es
suficiente para obtener una celulosa muy blanca, lavando después con agua
caliente para desplazar el olor a sulfurcso. Una digestién prolongada con agua
ealiente nos facilitd una celulosa de aspecto magnifico, libre de deido y de
otras impurezas, gue retiramos {dcilmente, al separar la espuma formada, en
la. digestion caliente.

Este proceso lo seguimos en hastantes muestras, utilizando para ello, eomo
materia prima, unas veces esparto crudo, otras esparto simplemente enriado y
por dltimo esparto picado.

En mucstras aparte se determind la humedad de las fibras utilizadas. Tgual-
mente se determind la humedad de las celulosas obtenidas, por ello, ademds
del peso de celulosa separada, en la siguiente tabla se indieca también el peso
correspondiente a celulosa anhidra, expresando el tanto per ciento de hume-
dad de ésta, y por ultimo, damos el rendimiento en gramos de celulosa anhi-
dra por 100 gramos de fibra anhidra. Cuando indiquemos estos valores, vere-
mos gue sobrepasan bastante a los previstos por MULLER, si bien tal vez no
aleanzan del todo a los recogidos por DoREE, ya que éste habla de un 80 %
de celilosa total, es deeir, incluidas pentosanas, que deberian estar retenidas
en la celulosa obtenida por este proceso al clore. En la parte técnica ya habla-
remos de la proporcidn de hemicehulosas, que conservaban estas celulosas, que
no permiten que se establezea la retencidn absoluta de pentosanas, coma ¢s

(22) R. Sigpen y L. E, Wavrem, Papier Fabrik (1913), 11, 1179,
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frecuente admitir para el proceso al cloro. A continuacién resumimeos los re-
sultados obtenidos:

a2 hu-

N Pasn fo T- Fibra celulosa Inlosa Rendi-

Muestra fibra g::j anhidrn d:lseg??oa (111.:1?1 {;Bnhidra ml.,'?llm
Crudo (C)) 55204 6°38 51682 3’4798 3’83 3’3465 64’75
) (C,) h'2786 6’38 49418 3’4402 3’80 3’3095 66’97
Cocido (C,) 50260 6'30 47094 325M 3’03 3’1312 66’48
» (C)) 5’3847 6’30 50355 34976 4'05 3’3560 66’64
» (C;) 5’3728 6°30 50343 4704 395 °3°3416 66°37
Picado (C,) 54536 6’08 512479 3’8003 4’15 36426 71’04
» (G 80214 608 56553 40162 405 38536  68°14
» {Cs) 5’8226 6’08 54686 39214 4’00 37646 68’84

Kl contenido en celulosa resultante es sin duda inferior al real, pues en el
tratamiento bisulfitico principalmente, tiene lugar una gran pérdida de hemi-
celulosa. Pero a nosotros es quzds lo que menos nos interesa, el contenido
absoluto en celulosa v si, por el contrario, es un dato interesantisimo la celu-
losa que restlta en el proceso Cross v Bevan, ya que aproximadamente ésta,
seria. la. aprovechable, para un proceso industrial de extraccion de celulosa.
Ademds, sl que los resultados sean por defecto, se debe en parte a que en mu-
chos casos la deslignificacion por cloracion dejaba sin alectar a alguna de las
fibras, vidndonos obligados, para evitar pérdidas por repeticion de tratamien-
to, a separarlas mecdnicamente, con la correspondiente disminueién de ren-
dimiento. :

Respecto a la disposicidon de las alargaderas en eampana, conteniendo un
Gooch, hemos de advertir gque después de varias extracciones, ensayamos un
gran embudo de placa filtrante, de fortna especial (globosa), que nos permitia
realizar el proceso sobre mayor peso de muestra, v con resultados mas acep-
tables. Su bhoca, relativamente pequefia, nos permitia cerrarla con un tapon
que llevaba el tubo de conduccion del cloro. Posteriormente, hemos recogido
la nota del espafiol BErRGADA {23), que propone la utilizacion de un embudo
de placa, con cierre esmerilado, que evita pérdidas de clore y ademds le adap-
ta a su alrededor una vasija de refrigeracion, para poder hacer cloracloneq al-
ternadas en frio-y caliente,

Determinacidn del deido clovhidrico formado.—¥n el proceso de deslignifi-
cacion tiene lugar una reaccidn de sustitucidn, segin la cual uno de los hidrd-
genos de la lignina R-H, es sustituido por un dtomo de ecloro, queddndose el
otro con el hidrigeno para formar CIH. Se valorap las aguas de lavado, car-
gadas de clorhidrico, mediante NaOH. El mejor lavado se hace con clorure
sddico al 20 %, en disolucién nentra. Cuando el proceso ocurrido es exclusiva-
mente de deslignificacion, la cantidad de cloro, convertida en dcido clorhidri-

{23} L. Bemsavd: Hewisty de Ciencio eplicada (1950), ndm. 17, 535.
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co es exactamente la mitad, pero si se producen reacciones de oxidacidn, la
proporcidn en secido es superior; por el contrario, puede ocurtir la forma-
cion de combinaciones policloradas, en cuyo caso resulta wun cierto cob-
sumo de cloro para la adicién sobre dobles enlaces, de los micleos aromédticos
integrantes, aparte del consumido en la formacidn de la eclorolignina, y en
cenya adicidon no se pone en libertad ningtin hidrdgeno,

A continuacién hacemos un ligero resumen de la cantidad de eclorhidrico
formado en cada una de las anteriores muestras, con los valores de cloro de-
ducidos de esta formacion, segiin el proceso que posiblemente pueda haber
tenido lugar. Ya explicaremos estas tres posibilidades. Ahora veamos la tabla:

. Gramos Gramos Gramos Gramos

Muestra  Fl0I - NeOHL 10 Grs mo1 O cl, o1, Cl,
fu ™o (2) ? 5 (b) s (2)

C, 5'1682 74’10 ml. 0’2899 5’60 10092 20022 10°02
C, 4’9418 7220 ml, 0’2825 5171 11’13 20’61 10°22
C, 4’7094 73’30 mil. 0’2868 6’09 11’87 2198 10°90
C, 50355 76’00 ml. 02974 5’0 11’50 21’30 10°56
C, 50343 7810 ml. 3056 6’07 11’84 21'91 10’86
C, 5°1269 79°20 ml. 0’3008 6’04 11'77 21’86 10’81
C, 565563 86’30 ml. 0’3377 590 11’50 2130 10°56
C 5'4686 81°10 ml. 0'3173 5'80 11°31 20004 10°37

o

En Ia tabla se han expresado: centidad de muestra anhidra, sosa consumi-
da en la valoracién, dcido clorhidrico que corresponde s este consumo, en gra-
mos por cien, y, por tltimo, se ba hecho el cileule del cloro que corresponde a
este clorhidrico, segin estas tres posibilidades: a) Que sélo haya tenido lugar
una reaccidén de cloracidn normal, b1 Que se bayan formadoe compuestos po-
liclorados, ¢} Cloracidn y oxidacién simultinea, basindonos para ello en un
trahajo de V. ConsTanzI (24).

Los factores empleados para la conversién de datos en clorhidrico a wvalo-
res en cloro, han sido los siguientes: para el proceso (a), el de f, = 355 x
x 2/36°56 = 1’956 (tedrico). Para el proeceso de policloracidn (proceso b), utiliza-
mos el factor £, = 21'#5/6°08 = 3°6l, el cual ha sido sacado de unos datos
obtenidos por V. ConsTaNzI (loc. cit.), e igualmente para el proceso (¢) em-
pleamos un factor sacado del mismo trabajo, ¥ es ignal a f_ = 26°20/14°60 =
= 1’'79.

De estos valores se deduce que la proporcién de cloro necesaria para el pro-
ceso de deslignificacién puede oscilar de un 10°02 a un 21'908 9%, expresadc en
gramos de cloro seco sobre 100 gramos de fibra anbidra.

Determinacidn de pentosanas—En un trabajo anterior (loc. cit.), damos
cuenta de las determinaciones realizadas, tanto sobre fibra como sobre celu-
losa separada. Ll proceso de determinacién consiste en esencia en la forma-
¢itpn de furfural, por deshidratacién de las pentosas en medio 4eido {CIH,

(284) V. Constanzi: JON (1945), V¥, 42
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del 13’5 %), destilacién de este aldehido, y valoracién de él, por cualquiera de
los métodos que aparecen en la bibliografia (25). Nuestro estudio abarco es-
pecialmente, & un método gravimétrico, el de la floroglucina, que consiste en
la formacion del floroglicide del furfural, v pesada del precipitado, y otro
método, volumétrico, que es del bromato-bromuro, de KULLGREEN ¥
TvpeEN (26). _ )

En dicho trabajo estudiamos las condiciones tipo en gue debe hacerse la
digestién, de la fibra, ya que ésta es causa de mayor error gue la utilizacion
de uno u otro método. También, respecto al aparato de destilacion, hemos
opinado sobre la ventaja de un cuelle corto gue evite el reflujo excesivo. Para
no dar demasiados valores, resumimos a eontinuacién, los resultados de apli-
car sucesivamente, el método gavimétrico y volumétrico, a los destilados de
tres muegtras de esparto, crudo y cardado:

M. n°1
Método floroglucina . 12°69 % furfural . . 21'65 % pentosanas
Método bromato . . 12’35 » .. 21°03 »

M. nr~ 2
Método floroglucina . 13’01 » .. 2215 »
Método bromato . . 12769 » . . 1161 )

M. no 3
Método floroglucina . 12°61 » . . 2150 »
Método bromato . . 1230 » 20’05 )

Se observa siempre que, por el método del bromato, se obtienen valores,
algo inferiores que por el de la floroglucina. De los resultados medios obteni-
dos se llegd a la conclusion de que las pentosanas se encuentran en la ligno-
celulosa del esparto en una proporcién del 21 9, expresado sobre la fibra de-
secada al aire; que pasa a ser de 223 cuando se refiere a la fibra anhidra,
valores muy superiores a los recogidos por Dorir, de Cross y Brvan (27),
que fijan la proporcidn de hemicelulosas en un 15 % (las hemicelulosas de
esparto estan formadas esencialmente por pentosanas, junto con algunas
hexosanas, faltando los Acidos urdnicos, gue también serian capaces de dar
furfural), pero nuestro valor es inferior a otros hallados en la hibliografia,
segiin los cuales posee del 26 al 30 %.

Determinacion de metorilo—Ya hemos hablado algo, sobre las determi-
naciones de lignina que hemos realizadeo, v de las cuales dimos algunos datos
cuantitativos, También indicamos la definicion de la lignina, segin Freu-
DEMBERG, ¢como acomponente metoxilado ciclico de la madera». De aqui, cabia
pensar en que un método indirecto para determinar lignina en una materia

(25) L. Vavtanda: Joformacidn de Quimica Analifica (1950), 1V, 19.

{26} C. Kuunonees y FH. Tvoew: Ingenidrswclenskas Alkad., Henlingar, nim. 94, FEslocol-
mo, 1920

(27) C. F. Cross y E. J. Bevan: Chem. Soc. Trans. (1918), 113, 182,
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vegetal, podria ser la valoracidn de metoxilo, y, en efecto, asi figura en la
bibliografia.. Pero basta pensar, en la gran variedad de grupos activos de la
lignina (oxhidriles, mis o menos metilados, grupos reductores, enlaces no
saturados, etc.), para deducir que las posibilidades de condensacién y polime-
rizacién, entre las unidades de lignina, son muchisimas, de tal manera que
habrén grandes diferencias entre las ligninas de materias vegetales distintas.
Cada lignina difiere, pricticamente de otra en algo, longitud de cadena, oxhi-
drilos, métoxilos..., de donde se comprende que la determinacién de metoxi-
lo, no puede tener validez como método de valoracion de lignina, si anfes no
se conoce la naturalexa de ésta.

Como ademaés el indice de metoxilo, caracteristica mt.eresante de las ma-
terias vegetales, no lo hemos encontrado por la bibliografia para el caso del
esparto, decidimos hacerlo por nuestra cuenta, con la colaboracidn de A. Ca-
FRASCO; respecto a los resultados publicamos recienternente una nota (28).

Para poder establecer la relacidn entre lignina y metoxile para el caso
del esparto, ademds de las determinaciomes de lignina ya indicadas, se realiza-
ron otras muchisimas més, haciendo uso de los métodos de ScHwALBE (29), ¥
el de Rirrer, SEBORG y MiToHEL (loc. cit.), gue nos confirman los resultados
anteriores. .

Se hicieron determinaciones de metoxilo, tanto sobre la fibra como szobre la
lignina aislada, observandose una pérdida, de este grupo, en la lignina, respec-
to al que deberia obtenerse, segtin la deduccién a partir de los datos en ligni-
na y metoxilo, sobre fibra bruta. Estas pérdidas habian sido ya observadas
para otras material vegetales (30) y quisimos también determinarlas para el es-
parto, creyendo contribuir a buscar una explicacion de dichas pérdidas, cuyas
causas no estin claramente establecidas.

La determinacién de metoxilo, en general, consiste en la transformacion
de los grupes -OCH, en yoduro de metilo, que podria valorarse gravimétrica-
mente 0 volumétricamente, El macrométodo original de ZeisEL, ha sido mo-
dificado sucesivamente por muchos investigadores, adquiriendo actualmente
impeortancia los semi- y micrométodos.

Nosotros utilizamos el método semi-mierovolumétrico, de Vieeock (31),
segin la téenica que resume CATTERMAN en su Manual de pricticas de Qui-
mica Orgénica, si bien utilizando un aparate provectado, por nosotros, cuya
descripetdn hicimaos en nuestro trabaje (loc. eit.).

Para comprobar la exactitud del método se hicieron valoraciones previas,
encontrandose errores inferiores al 0’5 9%, que es el admitido para este méto-
do. Se hicieron, en primer lugar, determinaciones sobre esparto erudo, con los
siguientes resultados:

(28) A. Sorer ¥ A. Cannasco: Delerminacidn de metozilo en lo «Stipa tenaeissiman. Ana-
les de la Real Socieded de Fisica y Quimica. (1951), XLVII-B, 235.

(29) C. G. Scawawsr: Papier Fabrik (1025), 21, 174

(30) Cn. Dorér: The Methods of Cellulose Chemistry, phig. 367. New York (1940).

(31) F. Viewoox y A. Scowaveacmo: Ber (10303, 63, 3207,
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Peso muestra Gramos metoxilo % metoxilo
0’0171 0’00050 2’08
0’0214 00068 3’18
0°0248 9000072 2’89
0'0354 0’00104 2’93
0’0194 0’00056 2’90

De donde deducimos, un valor medio de 2°86 % referido & esparto deseca-
do al aire, que contenia una humedad del 7 %, con lo que resulta que res-
pecto al esparto anhidro, el porcentaje caleulado es del 3’16 %,. Como por otro
lndo se fijé la proporcién de lignina en un 22’20 % respecto a fibra anhidra,
se comprende que si todo el metoxilo procede de lignina, como a primera vis-
ta parece, deberia resultar un 14’68 9% de metoxilo. Pero cuando se determi-
né el metoxilo sobre la lignina aislada, siempre se obtuvieron valores inferio-
res a los esperados, siendo del orden de un %80 9%, lo cual supone gue durante
el proceso de separacidén de la lignina hubo pérdida de parte de estos grupos,
o bien gue no todo el metoxilo esté en la lignina. Como este fenémeno ya
habia sido observade por otros autores, s1 bien en especies muy distantes, nos
permitimos, utilizar esos resultados anteriores, para poder compararlos con
los nuestras. Consideramos de gran importancia, el dato que indicamos de
pérdida de metoxilo en tanto por ciento. Se observa en nuestro caso una pér-
dida bastante considerable de metoxilo, aungue inferior a la que olros autores
ohtuvieron para el eucaliptus, por ejemplo, que liega a ser del 3881 9,
mientras para el esparto es del 33°2 9

No estd todavia perfectamente aclarada cuil puede ser la cansa de estas
pérdidas de metoxilo aparente. De hecho, se ha observado por Heuser y
WENZEL (32), gue cuando la lignina de abeto, que contiene inicialmente un
17’5 9%, de metoxilo, se trata con dcido clorhidrico del 43 9, durante una
hora, llega a perder hasta un 2°65 %, de éste. Como quiera que en la separa-
cidn, de lignina, para el esparto, hemos utilizado medios dcidos bastante con-
centrados (sulfGrico del 72 9.), podria muy bien ser ésta una de las causas,
pero de ninguna manera la uinica. Por otro lado, las hemicelulosas separadas
durante la hidrolisis y arrastradas en el lavado, llevaran también grupos me-
toxilo, segin trabajos de Ritter y otros (33). No descartamos la posibilidad de
otras causas, que actualmente estudiamos eon A. Carrasco.

Cuando lleguemos a la parte técnica, haremos algunas consideraciones sobre
la importancia que puede tener el grado de metoxilo, especialmente hablando
de las posibilidades de transformacién y aprovechamiento de las lejias bisul-
fiticas.

Determinacion de grasas y ceras.—Fn este aspecto se han hecho numero-
sas determinaciones, utilizando distintos disolventes, los resultados cuantitati-
vos son algo diferentes, y el aspecto del extracto en cada caso bastante dis-

(32) E. Huusen v G. W. Wenert: Papier Fabrik (1921, 19, 1183,
(33) G. J. Brrrer E. F. Kunte: Ind. Eng, Clem. (1933), 25, 125.
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. tinto. Por ello no se puede hablar de manera taxaiiva de grasas y ceras, sino
que es mAs conveniente especificar de qué extracto se trata, si etéreo, si al-
cohol-bencénico, si triclorcetilénico, ete. B! problema de cudl es el mejor di-
solvente y cuél el tiempo adecuado, o el mimero de extracciones, o incluso la
velocidad de extraccién, ha sido objeto de estudio, por parte de muchos
autores, para otros materiales, especialmente para la cera de algodén. En este
sentido Carr M. Cowrap (34), hace un resumen, de las opiniones de algunos
autores, respecto a las condiciones de extraccion de cera de algoddn, con dife-
rontes disolventes, haciendo ver los ineonvenientes de cada uno, y proponien-
do la utilizacién de alcohol etlilico de 95 9%, para la extraccién, dado su mayor
poder separador. En comparacién con el cloroformo, que es uno de los mejores
disolventes, llega a la conclusidn de que en dos horas el extracto céreo conse-
guido con aleohol es superior al obtenido con cloroformo en seis horas, El
nico inconveniente, es gque mientras el cloroformo, pricticamente arrastra
sélo cera, el alcohol 3e lleva ademds de las ceras algunos azicares y sustan-
cias no céreas (asi en un algoddn de alto contenido céreo arrastra el 37 9, de
los constituyentes minerales, y el 25 % en un-algodén de poca cera, mientras
el cloroformo arrastra cantidades despreciables). - Ahora bien, si tenemos en
cuenta que la extraceibn con cloroformo exige muchisima més sinfonaciones
en el Soxhiet, el volumen efectivo de éste es muy superior al del al-
cohol, y las circunstancias no se pronuncian en favor del cloroformo, que
aungue poco cada vez, al fin ha arrastrado buena proporcién de sustancias no
céreas. El alechol, en cambio, si bien ha arrastrado las materias no céreas en
mayor cuantia, es fdeilmente despojable de eilas, pues baste mezclar con clo-
roformo, y deshacer la fase mediante adicién de agua. La capa cloroférmica
contendré casi toda la cera, v la acuoso-alecohdlica, los azieares y andlogos,
Si bien esta idea de la transferencia no se nos habia ocurride, es un hecho
qgue ya hace mucho tiempo trabajabamos nosotros en la extraccion con al-
cohol del 96 %, y estudiibamos, tanto la parte soluble en frio como la que
precipita en el matracito del extractor, al enfriarse el alcohol etilico, Esta por-
cién, precisamente, ha sido la que més nos ha llamado la atencién y es estu-
diada con interés. Su naturaleza, parece ser esteroidea, al menos, da lag cla-
sieas reacciones de las sustancias de este grupo (reaccion de Salkowsky, Lie--
bermann...), si bien sabemos que no es suficiente criterio. Trabajamos actual-
mente en conseguir abundante materia prima, para ser estudiada con suficien-
te extension.

Las extracciones realizadas con benceno, nos llevan a una cera de color
verdoso, por la clorofila, pero més aclarada que cuando la extraccion se hace
con aleohol-benceno. También hemos estudiado la exiraceidn con éter. Comno
no es cuestién de entretenernos en la descripeidn de las caracteristicas de los
extractos, con diferentes disolventes, daremos ahora simplemente el resultado
de unas cuantas determinaciones reaslizadas con aleohol-benceno 1 : I, valores
no demasiado diferentes de los que aparecen en la bibliografia. Resumimos
unos cuantos resultados:

n

(34) C. M. Covaap: Ind. Eng. Chem. (Anal. Ed), (1944), 16, 745.
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Muestra anhidra Kxtracto % Grasas 1y ceras
8’5000 0’3443 4’05
9’9001 0'4108 4’15
83051 ¥3364 4706
8'2223 0’3286 4’00

Los citados valores, difieren, no obstante, muchisimo de los que da Miiller,
tanto para el esparto espafiol, como para ¢l africano, pues fija su porcentaje
en 2", mientras a nosotros nos resultan valores del orden de 4°05 9%, expresa-
do sobre fibra bruta, que tenia 6 % de humedad, es decir, una proporeién ab-
soluta del 4’30 9, sobre fibra anhidra. ) ' B

Determinacion de nitrogeno.—Para las determinaciones de éste, seguimos
el método ordinario de Kjeldahl, es decir, la mineralizacion del nitrégeno or-
génico, por la accién de sulfiirico concentrado, hasta pasarlo a la forma de
sulfato amdnico, Utilizamos como catalizador, unag veces mercuric y otras
dcido cloroplatinico, Las determinaciones las hicimos tanto sobre esparto bru-
to, como sobre el polvo que se desprende, en el majado de la fibra, Parece ser
que la proporeién de nitrégeno es superior en este ultimo, gque directamente
en Ia fibra. Los valores que nos resultaron, nos hacen ver, cémo el constitu-
yente proteico, no debe ser desestimade cuande sé pretende dar un andlisis
completo de la fibra, No daremos ahora datos obtenidos, puesto que poste-
riormente hablaremos del polvo de esparto eomo subproducto de interés, ¥y
alli podremos hacer referencia a esta proporcion de nitrégeno, que no es en
nada despreciable. Ya veremos las posibilidades de uwtilizar, sobre todo, los
residuos, incluso como abono. .
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I

TECNOLOGIA ACTUAL DEL ESPARTO

El esparto va, sin duda, abriéndose campo, y deja de ser el «junco
palestre de menor utilidad», que describiera Strandn. Deja de tener,
como tinica aplicacién la confeccién de pleita, sogas y capachos, para
convertirse en prectada materia prima de otras muchas industrias, y asi
cl espdrm es preciosa fuente de celulosa, o accptable manantial de ceras,
y ain, como fibra, su empleo se extendié a la industria textil, supliendo
en los tiempos de escasez al yute, y con tan buenos resultados, que difi-
cil resulta ya desplazarlo. Pero, ni su utilizacién en Espafia estd exten-
- dida, ni sus p051b111dade‘; agotadas. Estas mismas industrias, que son rea-
lidad en muchos paises, incluso no productores de esparto no merecie-
ron en Espafia la atencién adecuada y por ello quisiéramos nosotros,
hacer algo en su favor. Nuestros trabajos tuvieron en principio como ob-
jeto el estudiar estos empleos para ver qué de bueno tenfa y qué mejoras
podrian hacerse. Ya hablaremos, cémo en Italia, se habia planteado
hace algunos afios, este problema, y hasta sabios eminentes, se dedica-
ron a ello, por encargo del gobierno. Al fin y al cabo, Italia es un pais
productor de esparto, pero la cosa estd menos justiﬁcada cn Inglaterra,
donde el esparto ha de ser importado para transformarlo, y no obstante
siguen aplicindolo en su industria papelera, por ¢jemplo, ¢qué ventajas
tendrd el esparto, que los espafioles no han visto? Nos proponemos ha-
blar de esto, destacando alguna de las posibilidades de aprovechamien-
to, qUC s€ NOS OCuUITEn, CON Vvistas a un aprovechamiento integral de
nuestra fibra, si bien esto lo incluiremos en un nuevo apartado, referente
a tecnologia futura del esparto..
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Por ahora nos referiremos a la preparacién industrial de celulosa,
dando cuenta de algunos resultados obtenidos por nosotros, asi como de
las caracteristicas de la celulosa preparada, cn comparacién con las que
figuran en la bibliografia, haciendo algunas consideraciones sobre la ex-
celencia de la celulosa del esparto.

Pref;amcwn de celulosa en geneml —La celulosa preparada en escala
técnica, a partir de madera o a partir de otros materiales lignificados,
no es una celulosa normal, sino que pucde contener hemicelulosas, ¥
otros constituyentes de la materia prima original. Al preducto bruto re-
sultante suele denominarse pulpa. La extraccién de celulosa pucde cfec-
tuarse: a) Por la accién de sosa cdustica (proceso a la sosa); &) Por la
accién de dcido sulfuroso, solo o en presencia de bisulfitos solubles (pro-
ceso al sulfito); ¢) Por accién de una mezcla de hidréxido y sulfuro
sédico (proceso al sulfato), d) Por cloracidn {proceso al cloro).

Los procesos al sulfito v al sulfato son actualmente los de mayor im-
portancia en la produccién de pulpa. El proceso al sulfato se Uama asi,
por utilizarse sulfato para agregarle a las lejl’as negras, que concentradas
¢ incineradas, reducen el sulfato a sulfuro, y éste por hidrélisis suple la
pérdida de dlcali.

El proceso a la sosa es de empleo restringido en Ameérica, para made-
ras duras, dando una pulpa de buena calidad. Se emplea para la extrac-
cién de celulosas de esparto y de otras fibras lignificadas, y es usual en
los laboratorios, para aislamiento de celulosa de productos naturales.

El proceso de cloracién ha sido empleado en limitada escala, para la
produccién de pulpa de pajas de cereales, y esparto, para consume local,
en Iralia, Sudamérica, etc. (35).

Hagamos un estudio, algo superficial, de cada uno de estos mérodos:

a) Produccisn de pulpa por la accién de dcido sulfuroso y sulft-
to (36).—La accidn fisica general de estos reactivos, es hacer .soluble ¢l
medio ligante (lignina vy hemicelulosas), dejando las fibras de celulosa
sueltas. La accidn quimica es menos clara, pero el acido sulfuroso parece
actuar en dos direcciones, una de hidrélisis y otra de sulfonacién. La sul-
fonacidén, por adicién de iones del dcido sulfuroso a grupos no saturados
de la lignina, al 1gua1 que la reaccién con los grupos aldehidos, juega un
importante papel, si bien el hecho de que puedd tener lugar la hidrélisis
dcida es también muy importante. La proporcién de 4cido sulfuroso li-
bre, ejerce una influencia -dominante sobre la produccién y cardcter de
la pulpa que resulta, y se ha observado cémo la velocidad de formacidén

(35) Hasorunp. Recricuts Progress in iie manufacture of Pulp. Z, Argew. Chem. (1939,
52, 325 .
(36) Mmuer y Swanso: Imd. Eng. Chem. (18925), 17, 843.
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de azicares viene dada por una curva paralela, a la que darfa la hidréli-
sis por dcidos minerales.

La velocidad de reaccién para rraba]os en gran escala, es relativa-
mente, lenta, debido al tiempo necesario para que el liquido penetrec en
la masa a desintegrar. La velocidad puede ser modificada, por variacio-
nes de temperatura, de concentracién de sulfuroso, o por variacién de la
presién (37), si bien en la pricuca téenica, solo es modificable la tempe-
ratura de trabajo. Cuanto mds baja pueda ser la temperatura a emplear
para separar los constituyentes no celulésicos, la pulpa obtenida tendréd
mayor fortaleza.

Existen tres modificaciones del proceso al sulfito: la de MirscuEr-
LICH, en que se mantiene un calentamiento indirecto durante un gran
periodo de tiempo; la de RitTer-Ker1NER, en que se verifica un calenta-
miento directo a una alta tempetaturd, durante un tlempo mis corto;
y, por iltimo, el proceso de «viva coccidnn. En los viejos métodos el sul-
furoso total variaba del 2 al 59, y en cambio la tendencia moderna es,
de 4cidos fucrtes y altas presiones, de tal modo que es frecuente utilizar
lejias del 7 al 10 9. El sulfuroso combinado no debia ser menos del
1 9 al estado de bisulufito de calcio o magnesio.

Produccion de pulpa por la accion de sosa cdustica—La lignina, en este
proceso, es separada como compuesto de sodio soluble. La experiencia
ha indicado que requiere mds del 20 9, de sosa, expresado sobre mues-
tra seca, para producir una pulpa satisfactoria, tanto que en la practica
se utilizan disoluciones del 25 al 359,. El proceso es relativamente
corto; cuando se utiliza una alta temperatura, por ejemplo de 170 a
180°, se requiere de una a dos horas. El tiempo de coccién depende de

'que se quieran pulpas mis o menos blanqueadas. La preduccién es de
un 40 9. Las maderas duras requieren menos tiempo (cerca de cuatro
horas) y menos dlcali que las maderas de coniferas, tal como la de abeto,
que requiere de 6 a 7 horas. Se podria seguir cl proccso de deslignifica-
cidén, por sucesivos andlisis de metoxilo.

Proceso al sulfato—VLos desechos de aserrar (aserrin) o recortes de
madera, son ordinariamente usados en este proceso. El antiguo tipo de
digestor rotatorio, pero de circulacién externa del liquido, por accién
de una bomba, es ahora ¢l que mis se utiliza. El calentamiento externo
también ha sido reemplazado por el vapor directo, con Ia ventaja de
mantener constante la concentracion de reactivo.

El hqmdo de coccién, se hace mezclando lejias negras de las prime-
ras cocciones y lquidos recausnﬁcados procedentes de la planta de recu-

(87 BIILI.:ER, Swansox y otros: The Chemistry of the Sulfite Process.
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peracién, El sulfato de sodio, afiadido durante el aclo de recuperacién,
es reducido a sulfuro, durante la incineracién y fusién, debiendo éste
equivaler al 259, o 33-9% de la alcalinidad total.

Una tipica carga industrial serfa ésta: madera (22259, de hume-
dad), 37 metros ctibicos; lejias blancas (92 % de sosa; 3’2 % de sulfuro
sodico), 7 metros cibicos; lejias negras, 3’8 metros ciibicos. Las cocclo-
nes son mds cortas que en ¢l proceso del sulfito. Las tempefaturas hasta
180°; el tiempo normal, de 5 a 6 horas es reducido hasta 3 horas en al-
gunas instalaciones.

Las pulpas al sulfato pueden producirse actualmente, en muy buenas
condiciones de blanqueabilidad y calidad.

Este proceso es 1déntico en su parte técnica al de la sosa, y desde el
punto de vista técnico sélo se diferencia de aquel en que para la recaus-
tificacién, en vez de agregar carbonato sbdico, se usa el sulfato que es
mis econdmico. Este proceso es debido a Danr, que lo propuso en 1883.
Conviene ademds, para la caustificacién, afiadir del 20 al 25 9 de cal
viva. En la calcinacidn, el sulfato sédico en presencia de sustancias orga-
nicas carbonizadas, se transforma parté en sosa caustica (como ocurre en
el proceso de Leblanc) y en parte en sulfuro sédico. Se diluye la masa
con agua y ya se tiene una nueva lejfa que contiene sulfaro, sulfuro y
carbonato, y que puede ser empleada directamente en el autoclave.

Se puede emplear también sulfuro s6dico, que ataca menos la celulosa
que la sosa y que da mejor rendimiento. Comeo producto secundario, de
las lejias, se puede obtener aceite de trementina en la proporcién de
cerca de medio kilogramo por metro ciibico de lefio; también puede pro-
ducirse furfural, etc.

Las ventajas de este proceso estin en la accién mdis moderada del
sulfuro sddico y en la influencia favorable del poder reductor de éste;
se tiene en consecuencia, un mayor rendimiento, un menor coste y una
elaboracién mds rdpida. Se utiliza para maderas de las coniferas y da
nn acelulosa fuerte, Gtl para la elaboracién de papel de embalaje.

Se consumen 60 kllOg[dl’ﬂOS de sosa por metro -cubico de lefio trata-
do, a 5-6 atmésferas de preswn Se necesitan 15 kllogramos de sulfato de
sodio por cada 100 kilogramos de celulosa, para compensar pérdidas. En
la operacién de blanqueo se emplea ¢l cloruro de cal, utilizdndose de
10 a 12 kilogramos de éste por cada 100 kilogramos de celulosa, con una
pérdida en fibra del 8 al 10 9%.

Y, por fltimo, describiremos a contmuacmn el proceso al cloro, pues
serd para nosotros, objeto de estudio detallado, dado que parece ser el
mis til para el tratamiento del esparto.
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Proceso al cloro (38)—A fines de 1872, R. C. MEncier v A. E. Da-
viEs habian patentado un procedimiento que utiliza Ja accién del cloro,
seguida de tratamientos sucesivos en disoluciones alcalinas débiles. Pero
aquel proceso, como otros semejantes propucstos entonces, no tuvieron
apIicacién industrial, y el uso del cloro quedé limitado al proceso de
blanqueo En 1919, Caravpr propone el uso de cloro gaseoso para la ex-
traccion de celulosa, mientras D Vamns y PETERSON proponen el uso de
disolucidn acuosa de cloro.

En el método de De Vans la materia bruta, convenientemente pre-
parada, es desmenuzada, y sometida a la accién de sosa cdustica a la
presion de 4 atmosferas, durante poco mas de cuatro horas en auroclave
a calentamiento indirecto y con circulacién continua de la lejia. Después
se hace la separacién de la lejfa; la masa sometida a un buen lavado es
llevada a un desfibrador donde, es reducida a una masa semipastosa; es
después depurada pasindola a los absorbedores y _separadores, y, por
ultimo, es diluida con agua. Entonces es pasada al clorurador por medio
de una bomba de velocidad regulable. Simultdneamente con la pasta sc
introduce en el aparato de reaccién la cantidad necesaria de agua de cloro.
La masa se tienc en continuo movimiento por accion de una bomba
hasta que todo el cloro se ha absorbido. Este tratamiento con cloro dura
de veinte minutos a una hora y media. Se procede luego a un lavado a
fondo en aparatds adecuados, y después de ello la pasta es tratada de
nuevo con una solucidén débilmente alcalina, que disuelve los compuestos
- clorurados, neutralizando a su vez el clolhldnco formado en el clorura-
dor. La pasta asi tratada es lavada y blanqueada mediante cloruro de
cal, lavada de nuevo y pasada a la prensa de pasta o a la midquina
continua. -

De las lejias de desecho, se pueden recuperar las sales sddicas con un
tratamiento a base de sulfuroso. Las sustancias no celulésicas precipitan
y se separan por filtracién, mientras el liquido separado es una solucién
de sulfito y bisulfito de sodio. Segin la patente, para blanquear cien
kilos de pasta, se necesitan 24 kgs. de cloruro sédico, que por electrolisis
darian el cloro necesario para la cloruracién, produciéndose ademds doce
kilos de sosa cdustica de los cuales, diez sirven para ¢l tratamiento alca-
lino y los otros dos para el segundo tratamiento, Este proceso se ha uti-
lizado en Francia para el papel Benges y Lanceh, y también en Espafia,

La patente de CaTarni hace uso del cloro gaseoso. El lcio preparado
como en los otros procesos, o solamente desmenuzado si se trata
de albardin, esparto, paja, etc., es introducido en lixiviadores conveniente-

(38) Pomiuia: Celiulesc by chlorinelion, Tnd. Eng. Chem. (1038), 31, 657.
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mente revestidos en el interior de matenales resistentes a la accidn del
NaOH y del cloro. Se somete a un tratamiento débil con una solucién
variable, segin el material a tratar y segin la concentracién de la lejfa.
Terminado este tratamiento, el material lixiviado se lieva al clorurador,
previa desecacién en aparatos adecuados para el yute, paja, etc. En los
cloruradores, por medio de aspiradores se produce primero un cierto
grado de vacfo y después se introduce el cloro gaseoso, después se envia
el gas a presién. La ventaja de este procedimiento estd en la mayor pe-
netracién del gas. :

La masa es después abundamente lavada y sometida a una nueva
solucién alcalina igual a la que habia actuado en el primer tratamiento,
pero por un tiempo un poco inferior, ya que esta segunda lixiviacién tie-
ne sélo la misién de alejar los incrustantes que, por accidn del cloro, se
han hecho solubles en los dlcalis y en el sulfito de sodio. La celulosa es
de nuevo lavada y se escunre, siendo blanqueada con cloruro de cal o hipo—
clorito de sodio o calcio.

El ingeniero Pomirio fundé en 1920 una fabrica de celulosa, en cola-
boracién con la fabrica de sosa electrolitica de Bussi y con otra de Népo-
les. En esta dltima, se usaba como materia prima los residuos de cafia-
mo, pero la fibrica fué cerrada después, porque la celulosa salia muy
cara. Segin los datos de Pomilio, se necesita para producir cien kilos de
celulosa el siguiente consumo: Gas cloro, 12 kgs.: carbén, 15 kgs . clo-
ruro de cal, 6 kgs.; sosa, 5 kgs.; y cerca de 230 kgs de paja 6 200 de
madera, segin el contenido de celulosa. .

P. WagnTEC y W. GIERIScH en Alemania, en 1920, patentaron otro
procedimiento de extraccién de celulosa al cloro. El lefio debe de ser
tratado durante una hora a ebullicién con NaOH al 0°5-1 9. La masa
que se obtiene debe ser bien lavada y comprlmida, y todavia himeda,
sometida a la accidn del cloro al estado gaseoso a temperatura ordinana
y a presidn de scis atmdsferas durante cuatro horas. Un lavado final con
agua separa las materias incrustantes del leiio. Para obtener una celulo-
sa pura y blanca se tiene un fuerte consumo de cloro que en parte se
puede recuperar bajo forma de CIH puro.

Todos los procesos al cloro estin influenciados del precio al cual se
pueda tener este gas, el cual comienza a ser ahora un peso muerto, resi-
duo de la industria de la sosa cdustica electrolitica.

El proceso electrolitico al cual se refiere la patente de Kellner, en
1885, no ha tenide minguna aplicacién industrial, si bien es muy intere-
sante. Obtiene la celulosa por via electrolitica, mediante la descomposi-
cién del CINa. Bajo la accién de la corriente se tiene la emigracién del
Na al cdtodo, con formacién de sosa caustica que ataca los incrustantes
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saponifica las sustancias resinosas del lefio, y a su vez, el cloro emigra
al d4nodo, donde se forma un compuesto oxigenado de cloro, inestable,
dotado de fuerte poder decolorante, que junto a un sucesivo ataque a los
incrustantes, blanquea la celulosa obtenida. La corriente debe ser inver-
tida a intervalos, para hacer llegar a'la materia lefiosa contenida en los
recipientes esta segunda accién.

El proceso Kellner va estupendamente para pequeiias cantidades, pero
para tratamientos industriales, los gastos de mantenimiento de aparatos
y el coste elevado no deja cubrir del todo las ventajas que este método
representa.

Varias modificaciones intentadas de este procedimiento no han sig-
nificado ventajas apreciables.

El método de extraccién de Pominio es, en esencia, el de Cross y
Bevan, realizado industrialmente, en los dltimos anos. U. Pomilie hace
observar que tan largb retraso en la aplicacidn industnal de este método,
de laboratorio, ha de atribuirse al hecho de que los hombres que lo in-
tentaron anteriormente no tenian todavia los conocimientos necesarios
del manejo y uso en gran escala del gas cloro, o los especialistas de este
gas no eran duchos en la tecnologia de la celulosa.

El uso del gas cloro en la industria de la celulosa es debido a la gran
afinidad que posee este elemento para con la lignina que representa en-
tre los distintos materiales que acompaiian a la celulosa en todos los ve-
getales, el compuesto de mas dificil separacién, sobre todo, si se quiere
evitar la degradacién de ésta, que puede generar substancias coloreadas
que las fibras absorben y son después dificiles de eliminar.

La gran capacidad de reaccidn con la lignina se debe a la existencia
en ésta de grupos oxhidrilos, mds o menos metilados y a la de dobles
enlaces, a la presencia de cadenas laterales y a la de nicleds aromaticos.
Podrin formarse por ello combinaciones mono- y poli-clorosubstituidas,
llamadas cloroligninas solubles en alcalis y algo en agua.

Durante la cloruracién con gas cloro, .si ésta es conducida técnica-
mente, aun en presencia de humedad, con pH hetamente dcido y man-
teniendo la temperatura dentro de ciertos limites (70 a 80} no se verifi-
ca oxidacién, como podria suponerse.

Cuando, por el contrario, se utiliza cloro disuclto en agua, el compor-
tamiento es muy distinto, por formarse acido hipocloroso de neta accién
oxidante, motivo principal por el cual todos los procedimientos para la
extraccién de la celulosa, a diferencia de los de blanqueo, basades en el
empleo de cloro en disolucidon acuosa, han tenido escasa aplicacién y
desastrosas consecuencias directas e indirectas: direceas en las distintas
fibricas que con dichos procedimientos se construyeron en Francia,
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Chile, etc., e indirectas también, porque estos reperidos fracasos tuvieron
una repercusién desfavorable sobre los demds empleos del gas cloro, por
la confusién que se origind en la industria del papel, confusién todav1a
muy difundida, a pesar de lo mucho que se ha escrito sobre la diferen-
cia entre cloro elemental y cloro activo por autorizadas fuentes cientifi-
cas y a pesar del resultado completamente opuesto de las industrias que
utilizan este gas, en una u otra forma, tanto que en el momento actual,
todas las fabricas existentes que aplicaban el de D Vains, han abando-
nado ¢l agua de cloro, sustituyéndola por cloro gaseoso, lo que por la di-
ferente tecnologia equivale a renovar completamente buena parte de sus
instalaciones, :

Segiin indica el'Dr. J. J. Fox (3‘) del Instituto Cross y DBevan, el
agua s6lo ocasiona un entorpecimiento, supone un gran consumo de
ésta, dada la poca solubilidad del Cl. (sélo un medio por ciento), y ade-
mas el cloro se halla formando hipoclorose, que ejerce una violenta ac-
cién oxidante, degradando la celulosa, sobre todo cuando actda en un
medio aproximadamente neutro, como ha sido establecido por CrispENs
Ritce en el Instituto Shirley, hace unos cuantos afios.

El cloro en solucidn acuosa, podemos decir con Consranz (loc. cit)
que no es un reactivo apropiade para los procesos de extraccién de la -
bra y de su elementarizacidn; pude por ¢l contrario, encontrar utiles
empleos cuando se quiere eliminar las Gltimas trazas de lignina presen-
tes y que pertenece a losprocesos de blanqueo.

OBTENCION DE CELULOSA DEL ESPARTO (30)

Dos procesos de los deecrltos son los que se han emplcado principal-
mente en la industria para la obtencién de celulosa, a partr de la fibra
de esparto. Son estos, el proceso a la sosa (método lngles) y el proceso al
cloro (método italiano), utilizados respectivamente en Inglaterra e Ttalia,
preferentemente. Estos dos pal’ses van a la cabeza en el aprovechamiento
del esparto. Italia es pais tipicamente productm de esta fibra, principal-
mente en sus colomas Inglatena es pafs tipicamente Importddor de esta

(39) J. J. Fox. 37 Reunién de la Seccion Técnica de la Asociacidn de Fabricanies de Papel.
The World's Paper Trade Beview (193B).
(40) Mawmio Lensi: La Cellulosa, pdg. 128. Firenze (1940).
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fibra, para usarla en la elaboracién de pasta de papel, obteniendo algu-
nas calidades selectas de éste, muy adecuado para fototipia; por ejem-
plo, el papel del periédico «The Times», es a base de celulosa de esparto.
Espafia, en cambio, siendo uno de los principales productores de esta
fibra, en ¢l mundo, ha tenido abandonada esta industria; asi, una fabri-
ca que parece ser existié en Murcia, alld por el 1864, desapareci(') hace
ya mucho; después se monté una fibrica en San ]u:—m de Mozanifar
(Zaragoza), con todos los adelantos modernos, y posteriormente se hizo,
por la Papelcrd Espanola, una buena instalacién en su fabrica de Rente-
rfa, y en tiempo mds recientes se hicieron algunos otros proyectos, por
ejemplo en San Sebastidn funciona una fdbrica que utiliza el procedi-
miento a la sosa, con rendimiento del 459 en celulosa bastante degra-
dada. El papel fabricado de cclulosa dec espatto, ha sido llamddo «papel
pluma» o «papel alfan, siendo muy apreciado.

Procedimiento a la sosa para obtener celulosa de evparto —Debe co-
menzatse para la elaboracion con un cribado del material, para sepdral
asi raices,, hierbas y otras impurezas que le acompafian, y medilante un
ventilador se climina el polvo, Se somete a lixiviacién en un autoclave
fijo, de un didmetro de 1’5 a 2 metros y una altura de 2’50 a 3 metros,
agregando una lejia de sosa que contenga de 14 a 16 kilogramos de sosa
del 60 %, disuelta en 400 a 450 litros de agua, por cada 100 kilogramos
de esparto. La duracién del macerado es de 6 a 8 horas a la presién de
1/2 a un 1/3 de atmésfera. La circulacién de la lejia se hace automat-
camente, por efecto del propio vapor de coccién.

Se puede recurrir al proceso Ungerer, que sigue un camino inverso.
Antes del tratamiento cn el lixiviador conviene someter el espartora una
trituractdn, haciéndole pasar por unos rodillos escalonados. Se facilita
asi la penetracién de la lejia en la fibra y asi se reduce el tiempo de la
lixiviacidn.

El esparto lixiviado y lavado en holandesas ‘lavadoras, se desfibra
después en otra holandesa y blanquea, con 100-150 kgs. de cloruro de cal
por 100 kilos de esparto. Después de seca la pulpa se estira en hojas,
como para la celulosa normal. Este método exige una fucrte cantidad
de combustible para la recuperacién de la sosa.
~ La celulosa de esparto en Inglaterra—Como hemos dicho, Inglaterra
va a la cabeza entre los productores de celulosa de esparto, utilizando
para ello el método a la sosa, que por cllo suele llamarse método inglés.
Describiremos los procesos que se siguen en las fibricas mglesas

Las operacmnes pr1nc1pales que comprende la preparacién de pasta
de esparto son: Primero, la limpieza del esparto; segundo, el lejiado;
tercero, desfibrado o deshilado; y cuarto, blanqueo.
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Primero. La limpieza del esparto’ es absolutamente necesaria, para
quitarle todo el polvo 0 1mpurezas procedentes del transporte por ferro-
carril o barco, y que se alojan ficilmente en el interior de las hojas, or-
dinariamente arrolladas sobre s{ mismas, siendo muy importante reali-
zarlas con gran cuidado cuando tienen polvo de carbdn, que ensucia ex-
traordinariamente las pastas y dificulta Juego su blanqueo, a pesar de los
lavados a que se les someten. La limpieza se pracuca mecanicamente
en un aparato que consta de dos troncos de cono concéntrico separados
por un espacio de 20 centimetros, de los cuales ¢l exterior es fijo y el in-

- terlor se mueve glrando alrededor de un eje horizontal a una velocidad
de 200 vueltas por minuto. El cono exterior tiene una rejilla para la sali-
da del polvo, que es aspirado por un ventilador, y el esparto que entra
por una tolva, recorre el espacm comprenchdo entre los dos conos a favor
de unas puias colocadas segin varias generatrices del cono interior y en
una del exterior, saliendo por el extremo Upue%to ya limpio y partidas
las hojas por efectos de la rotacién y de las pihas. Este aparato puede
limpiar una tonelada mérrica de esparto por hora, consumiendo una
fuerza de ocho caballos. Es conveniente deqpues de esta limpieza, qul—
tar al esparto las hierbas, algunos trozos de raigdn y de la copa que siem-
pre vienen mezclados con él y producen luego en el ‘papel manchas
transparentes; esta hrnpieza se hace a mano por mujeres, haciendo que
el esparto, después que se mueva lentamente, quede extendido lo mejor
posible.

Segundo. El lejiado del esparto se hace a presién, con sosa cdustica,
y tiene por objeto disolver las sustancias pécticas, grasas, etc., separan-
dolas de la celulosa. Es conveniente que la lejia no tenga mds que una
pequefia cantidad de carbonato no cdustico y que esté exenta en absolu-
to de cal, pues se forma un pectato cilcico inscluble que es imposible
de eliminar después; es necesario, pues, que la sosa tenga un grado de
causticidad por lo menos del 959 y que esté clarificada y decantada
para evitar la menor traza de cal. El esparto exige un 12 9 de su peso
de lejfa a una presién de 3 atmdsferas, para que se verifique bien la se-
paracién de la celulosa; un lejiado excesivo produce en la pasta grumos
o «botones» que dan un papel de mala calidad, y cuando es escaso que-
dan materias incrustantes que hacen dificil el desfibrado e imposibilitan
el blanqueo. Las lejiadoras que se emplean para cl esparto son verticales
y fijas y se hace circular con ellas Ia l¢jia por la misma presién del va-
por empleado en la coccién. Entre ellas se emplean :

a) La de circulacién por tubo central, que sc compone de una cal-
dera cilindrica cerrada por dos tapas hemisféricas; en el arranque de la
inferior hay un falso fondo perforado y en la envolvente cilindrica dos
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puertas que sirven para la carga y descarga del esparto. Un tubo central
lleva el vapor hasta cerca del fondo de la lejiadora y entre éste y otro
disolvente sube la lejia hasta la parte superior, desde donde cae sobre el
esparto empujado por el vapor.

&) Sistema Koeltmg —Sélo se diferencia del anterior en que la cir-
culacién de la lejia se cons,lgue por medic de un 1DYLLIOI Koerting.

¢) Sistema Sinclair—En este aparato la lejia, en vez de subir por
el espacio que queda entre el tubo de vapor y el que la envuelve, sube
por dos espacios dlspuestns entre las paredes de la caldera y un palastro
delgado que se roblona a ellas, con lo que se obnene la ventaja de una
circulaciéon mucho mdas rapida. La carga de las lejiadoras es pesada por
el gran volumen que ocupa el esparto después de limpio; hay, por tanto,
que compr1m1rlo fuertemente para que no ocupe mayor espacio del ne-
cesario. Lo mejor es introducir primero una cierta cantidad de lejfa,
abriendo enseguida la llave del vapor hasia que se produzca su circula-
cidon: después se introduce poco a poco el esparto, empujandolo con una
barra, v en cuanto entra en contacto con la lejia hirviendo se ablanda y
comprime con gran facilidad. Basta entonces echar el resto de lejia, ce-
rrar la puerta de carga y dar al vapor toda la presidn. Se conoce el fin de
la operacién cuande se rompe facilmente la fibra apretandola con la
mano, y una vez terminada (3 a 4 hor as) se baja la presidn, se saca la
lejia parda, echindola en un depdsito adecuado y se da un primer lava-
do al esparto, introduciendo agua en cantidad suficiente.

Es interesante .en toda fibrica de pasta, recuperar la lejia ya usada,
no tan solo por economia, sino también por 1mpos1b111dad de deshacerse
de ella vertiéndola en rios, arroyos, acequias, etc. La recuperdcmn pro-
duce una economia de mas del 50 9, y se practlca por evaporacmnes de
efecto miluple, como lo son los de Pergin, Scorr Y otros, cuya descrip-
cién puede encontrarse en obras especiales.

Tercero.—Después de uno o dos lavados, se practica el desfibrado del
esparto ya directamente en fibras o ya pasando antes por un aparato muy
andlogo a la limpiadora y que practica un desfibrado lento entre las fi
las de ptias de que van provistos los dos conos, fijos y mévil. Pase o no
el esparto por este aparato en las pilas se verifica un batido, por medio
de las liminas biséladas, pero no cortantes que lleva el tambor giratorio
y de las que van sujetas al fondo de la pila; conviene al principo favore-
cer la circulacién por medio de palas de madera y prolongar el lavado
hasta que el agua salga clara y no contenga materias verdosas, asi como
hasta que las fibras bien aisladas tengan una coloracidn amarillo
verdosa. En esta operacién se producen con frecuencia botones en la
masa procedentes de la acumulacién y arrollamiento de las fibras, siem-
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pre que el lejiado se haya hecho en malas condiciones. Por el aspecto
microscépico no es facil dlbtmgmr las fibras mal lejiadas o insuficiente-
mente lavadas, y las que estdn en condiciones para obtener buena pasta
para papel.

Cuarto.—La pasta de esparto sc blanquea tratandola por el cloruro de
cal en proporcién de un 14 9 de su peso, con lo que adquiere un tono
blanco ahuesado, debido a las substancias colorantes propias de la plan-
ta, asi como a las lejfas pardas, y que ordinariamente no se le quita, aun-
que podrfa hacerse, forzando la cantidad de cloruro o lavando la pasta
con agua ligeramente acidulada con acido sulfirico o sometiéndola dos
veces a la accidn del cloruro con un lavado intermedio. La operacién se
practica bien en las mismas cajas desfibradoras después de un lavado Ii-
gero, o bien en pilas eéspeciales de gran capacidad provistas de paletas
helicoidales y que funcionan del mismo modo que las desfibradoras.
También puede verificarse el blanqueo en cajas escurridoras andlogas a
las que se emplean en todas las fabricas de papel.

Quinto.—Opcraciones. complementarias son: «) la limpieza de la
pasta, cs decir, la eliminacién de las porciones mal cocidas, por medio de
depuradores consisten estos ultimos en una caja de doble fondo a la
que se imprime un movimiento de vaivén combinado con otro de vibra-
cién del falso fondo, para que se expulsen las particulas mds gruesas y
las fibras ttiles sean aspiradas por el doble fondo a un sifén prLClal
b) la preparacién de hojas de pasta para su transporte; se practica en
una prensa provista de cajas de aspiracidn y hay que tener gran cuida-
do en no secarlas por completo, pues se endurecen de tal modo que pierden
todas sus propiedades, conviniendo que qucden siempre con un 33 9 de
agua, cmbaldndolas después de modo que no pierdan su humedad. Es
bastante prictico el sistema de disponer las hojas .en rollos, en vez de
cortarlos, empaquetandolas como €] cartén. Conviene también utilizar
un aparato que recoja la pasta que se escapa por las mallas del prensa-
pasta, a causa de la pequefia longitud de la fibra de esparto.

Ya dijimos al principio cémo Inglaterra es un pais tipicamente im-
portador de esparto, que lo dedica para la fabricacién de pasta de papel.
Daremos unos datos de las cantidades importadas por este pais en los
anos 1895, 1900, 1901, 1902, 1903 y 1907, que aunque algo anticuados,
nos dan una idea del volumen de éstas y mercados Las cantidades vie-
ncn dadas en toneladas métricas:
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Procedencia 1895 1900 1901 1902 1903 1907
Espaia . . 60.629 50.520 47.050 86,777 48.879 43.073
Argelia . . 68.979 . 90.869 67.940 63.663 63.974 099.179
Tripolitania 44.968 39.198 45.205 46.925 32,716 —
Tinez . . 11.660 19.568 33.639 30.900 32,456 60.625
Varias . . 172 125 103 27 64 —

Totales . 186.408 200.280 193.933 198,202 176.089  242.523

8i Inglaterra, teniendo que importar la matéria prima, ve ventajas en
esta fabricacién, con muchisima mds razén podria Espafia, desarrollar
esta industria, con produccidn a pie de fibrica.

La celulosa de esparto en Italia (41)—En Iralia, dada la rclativa ri-
queza de esparto de las colonias, €l Gobierno encargé al Dr. Levi, di-
rector de la Estacién Experimental del Papel de Mildn, para hacer los
estudios con objeto de buscar ¢l mérodo mds adecuado, técnica y
econémicamente, para disfrutar de esta materia prima en la produccion
de celulosa.

El método mejor parece ser el de Cartaldi, o sea, el tratamiento con
cloro, y los primeros resultados pronto hicieron concebir grandes espe-
ranzas para la solucién del problema téenico. Ll coste del esparto libico,
debido en gran parte a la deficiencia del transporte, y al excesivo coste
de la elaboracidn, hizo que la Fabrica de Nipoles, proyccrada en 1922,
que empleaba paja, esparto libico y residuos lefiosos, y también  trapos
usados, cerrara en 1926, después de haber producido 34.870 quintales de
celulosa, de los cuales 21.863 fueron vendidos al exterior. Los resultados
fueron antiecondmicos, pero indicaron ¢l camino a seguir; posteriormen-
te se han montado otras plantas con resulrados mds. optimistas.

Es quizds Italia, la nacién que mds se ha preocupado de la utilizacion
de diversas materias primas para la produccién de celulosa en régimen
autdrquico, y siendo un pais tipicamente productor de esparto y de alfa,
se comprende que haya estudiado bien el empleo de estas fibras.

El Dr. Levi, propuso como mas aceptable el de Cross y Bevan, con-
sistente, como es sabido, en un tratamiento con cloro, precedido y segui-
do de un tratamiento alcalino. La celulosa que se obtiene es de 6ptima
calidad, tanto que es pagada a sobre precio respecto a la de otras pro-
cedencias.

Préximo a Népoles estaba en construccién una planta, sistema Pomilio

(41) Manro Lensi: loc. cil.



P12} . A. SOLER ¥ &. GUIMAN

de la Societd Cloro-Soda para la produccién de celulosa de alfa, y en pro-
yecto otra fdbrica que surgiria junto ala presa de Ferrara, para la produc-
cién de celulosa de paja, esparto, etc., con una capacidad de unos
60-70.000 quintales métricos.

Al hablar del proceso al cloro en general, se describié muy detalla-
damente, por lo que no lo hacemos ahora. Se dijo que Pomivio fundd
en 1920 una fdbrica de celulosa en colaboracién con la fibrica de sosa
electrolitica de Bussi y con otra de Napoles, usando como materia prima
el esparto.

Obtencidn de celulosa en el laboratorio—Desde un principio ereimos corno
més conveniente el método de cloracién y éste ha sido el que hemos estudia-
do més detenidamente. _

Se puede decir que nosotros hemos emplende siempre el proceso de Cross
y Bevan, aunque variando las condiciones cada vez. Los ensayos, numerosi-
sirnos, se han hecho sobre muestras de esparto crudo, cocido y picado, habien-
do podido comprobar ¢! mayor rendimiento y la mayor facilidad de prepara-
cion con el uso de esparto picade, como es natural, dada la més facil penetra-
cidn del cloro. Tenemos clarisima evidencia-de las observaciones de Constanzi
sobre diversidad de actuacién del cloro gas y cloro acuoso, pues en las innu-
mertables pruebas ha habido tiempo de comprobar ecémo la deslignificacién
tenia Ingar en uno o dos procesos de cloracién seca o casi seca, seguida de los
correspondientes tratamientos, y como por el contraric, la lignina era obstina-
da frente al cloro cuando la fibra estaba excesivamente hitmeda después del
tratamiento aleslino.

Se consiguieron muchisimas muestras de celulosa, todas ellas de un exce-
lente aspecto, aunque cada una de ellas con su matiz especial, debido a las
pequenias variantes seguidas.

Se obtuvieron los siguientes resultados, expresados en celulosa desecada al
aire por 100 gramos de fibra.

M. Peso fibra Peso celulosa Rendimiento Qbservaciones
1 FEsparto crudo 130 grs, 70 grs 53’84 9 3 cloraciones
2 » » 180 » 10} » 55’55 <
3 » » 35 » 22 » 62’85 9,

4 » cocido 25 » 14 » 56°00 %,

5 » » 170 » 80" » 47°05 o fibras se-
6 » » 100 » 61’5 » 61’6 9 paradas sin
7 B ¥ 19 » 1231 » 64’7 9 elorar

‘8 » picado 200 » 142°00 » - 10 9 .
9 B » 150 » 90’00 » 600 9

10 » » 130 » 8200 » 63 % N
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Teniendo en cuenta las malas condiciones en que trabajabamos, ya que
utilizabamos una stmple cacerola como lixiviador, gque transformébamos en
asutoclave, tapando y sobrecargando la tapa; para clorar, utilizdbamos unos
quitasatos de tamafio medio, para desfibrar una varilla, ... podemos decir que
los resultados obtenides son muy aceptabies. Para no repetir mucho las clora-
ciones, haciamos la separacién mecdnica de las fibras no atacadas, por ello el
rendimiento en celulosa no responde a la disponible.

Hemos hecho un ensayo, con un procedimiento mixto entre el llamado al
sulfato y el de cloracién. La lixiviacién primera la, hacemos con aleali adicio-
nado de sulfuro sodico, y tuvimos unos excelentes resultados. Resulte una ce-
lulosa de un aspecto algodonoso, incluso sin necesidad de una segunda clora-
¢ién y sin Hegar al proceso al sulfito, es decir, que de seguirlo nos huliera re-
sultado una magnifica celulosa, blanca ¥ no muy degradada, debido a la me-
nor crudeza del tratamiento. IBste proceso quwemoa; estudiarlo en el laborato-
rio, con mas detenimiento.

En un principio no disponiamos de autoclave, por lo gue no pudimos estu-
diar aquellos rmétodos que utilizan presiones superiores a la normal, no obs-
tante presuponemos el buen resultado de esto, ya que bastaba tapar la vasija
agregando un contrapeso, para gue la primera coceidn alealina hiciera més
faeil el ataque por el cloro, con el consiguiente acortamiento en la duracién
del proceso total. En relacién con esto, va hablaremos en oira ocasién, aunque
fuera de los limites de este trabajo.

Caracteristicas de la celulosa obtenida.—La celulosa obtenida por el
método de Cross y Bevan, no es celulosa pura, pero representa una frac-
c16n definida de hidratos de carbono, resistente al cloro.

- La celulosa Cross y Bevan contene, junto a hexosanas, tipo manna-
na, sustanclas productoras de furfural (pentosanas, etc).

Para tener una idea de la celulosa resistente o celulosa alfa, algunos
determinan las pentosanas y dan la cclulosa como «libre de pentosanas».
La correccidén no es exacta, pero la determinacién de furfural es de un
gran valor para un examen de celulosa aislado. La cantidad de manna-
nas presentes, es pequefla ordinariamente, por lo que no es necesario
considerarlas,

Para un examen completo se recomiendan las siguientes determina-
clones :

a) Determinacién de furfural y menlfurfural, y cilculo como pen-
tosanas.

b) Determinacién de alfa, beta y gamma celulosa. La fraccién de
alfacelulosa aun retiene sustancias productoras de furfural, péro con
todo es quizd la caracteristica mds importante, para definir el contenido
en celulosa normal de un material. §i fuera necesario, podria determi-
narse la proporcién de furfural en dicha fraccidon.

¢} Cenizas. Estas suponen ordinariamente menos del 0'4 9.
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d) Lignina. Aunque en pequefias cantidades, suele retenerse en la
celulosa, alguna lignina. La determinacién se hace por el método ordi-
nario, con uso de sulfiirico del 72 9.

¢) Determinacién de viscosidad.

fi Determinacién de humedad.

Nosotros solo hicirnos algunas de estas determinaciones, Las describiremos
segiin el orden en que las realizamos:

Determinacién de alfa-celulosa.—Los términos a-, p-, y-celulosa introduct-
dos por Cross (1940) y por Jentgen (1911) se refieren al fraccionamiento de
una celulosa por accidn de sosa fuerte. La fraceidén insoluble es alfa-celulosa,
las otras quedan disueltas. La beta-celulosa reprecipita por acidificacion, mien-
tras la gamma-celulosa permaneee soluble, La alfa es del mismo orden de re-
sistencia que la celulosa de algodén,

El proceso de determinacion consta de tres partes: a)' maceracidn;
b) dilucién y ¢) determinacion de las cantidades de las tres fracciones,

_ Procedimiento. Tres gramos de pulpa son bien mezclados con 35 ml de
sasa al 176 % (d = 1’197 a 15°) y después de 5 minutos se afiaden otros
40 ml., gradualmente en proporciones de 10 ml, durante 10 minutos, Se deja
a 20 grados durante 30 minutos, v filtra después de haber mezclado bien
con 75 ml. de agua a 20 %, El filtrado es pasado varias veces hasta que pasa
claro, Después de lavar con 750 ml, agna, se deja durante 5 minutos sumergi-
d aen 40 ml. de dcido acético del 10 9%, aplicando de nuevo succién y lavando
hasta reaccidn neutra. La celulosa es desecada @ los 105 ° pesando de hora en
hora hasta peso constante. ¥ste tiemipo se abrevia por uso de alecohol y éter,

El filtrado es acidificade con 30 ml de acético glacial, El precipitado de
beta-celulosa se coagula por calentamiento en bafio maria. Se separa por fil-
tracién, deseca y pesa. La gammea eelulosa suele obtenerse por diferencia. Hay
casos en que la proporcion de gamma celulosa es superior a la de beta y en-
tonces se determina volumétricamente ésta y por el contrario, la beta celulo-
sa por diferencia.

He aqui algunos resultados donde expresamos sélo la proporeién de celu-
losa semejante a la de algodén, o sea, celulosa alfa. '

——— — -
Muestra M. himeda M. anhidra Celulosa u-Clelulosa”, Observaciones
Cel. Cross 1 20033 1’8892 1’4880 78’76 5'699% hum.
» w I 2'1143 1°0940 1’5662 7854 5'69% »
b » II 21227 2°0335 1°6037 78°86 4’209, »
» » II 2'0864 1’9988 1’5411 771 4’209, »
» Sosa 1’9788 1’9277 1’4512 75’69 4409, »

Se observa una gran coincidencia con los valores que aparecen ¢n
«The methods of Cellulose Chemistry» en cuanto a la celulosa obtenida
por el método de cloracién, que siempre debe contener mayor cantidad
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de celulosa alfa que la preparada por cualquier otro método. En el cita-
do libro dan una riqueza de 78’8 9 para la de cloracién y s6lo el 72'7 9
para la del proceso a la sosa. Nosotros encontramos para ésta Glnma una
riueza de 75'6 9.

Existen diversas patentes para enriquecer celulosa en la fraccién alfa,
casi todas a base de tratamientos alcalinos. Se pueden preparar ast lin-
ters artificiales semejantes en composicién y en apariencia a los de
algodén.

Para obtener estos linters artificiales (42) se transforma la celulosa de
cualquier procedencia (conseguida por alguno de los procesos descri-
tos) en dlcali-celulosa por tratamiento con sosa del 18 9, aproximada-
mente. La dlcali-celulosa se exprime fuertetnente y se trata de nuevo con
disolucién alcalina, menos concentrada, hasta llegar a conesguir que no se
transporte mds sustancia orgdnica. Entonces se sumerge en agua, se cen-
trifuga, obteniéndose siempre celulosa del mismo tipo, cualquiera que
sea el origen. La celulosa asi obtenida se confunde por sus propiedades
y composicién, con los linters de algodén y puede substituirles en todos
los casos. Han sido empleados con magnificos resultados en la prepa-
racidén de seda artificial, obtencién de nitrocelulosa, acetato de celulosa
para peliculas, etc,

Existen otros métodos de ennoblecimiento de celulosa que siguen
otros caminos, por ejemplo, tratamientos sucesivos con disoluciones muy
diluidas de bisulfito v sosa bajo preslon y asi otros varios.

Determinacién de viscosidades.—Qst (191 1) fué el primero en utili-
zar medidas de viscosidad para la celulosa. Gipson y Jacoss (1920) in-
trodujeron el viscosimetro de esfera. Joyner (1922) comprobo la técnica
de Gibson, estableciendo la necesidad de excluir el aire y la luz de las
disoluciones. Farrow y NeaLe (1924) desarrollaron un método para de-
terminar viscosidades en el algoddén, comprobando cémo ésta varla con
el ataque fisico o quimico, calificindola de prueba textil de calidad.
CresEns y Geake (43) (1928) introdujeron un mérodo de gran senci-
llez, para uso industrial.

Las determinaciones se hacen en el llamado Reactive Schweitzer o
l{quido cuproamoniacal, para cuya preparacién se han descrito numero-
sos métodos. Mientras Clibbens y Geake lo obtienen oxidando el
cobre con aire en presencia de amoniaco, asi como también sigue cami-
no parecido Joyner (44), otros parten del sulfato de cobre del que predi-
pitan ¢l correspondiente hidréxido y lo redisuelven en la menor canti-

(42) F, Parennéd: Cellulose ¢ linters arlificiali, Palermo, 1031,
(43) Cusnens y GEake: J. Text. Inst. {1928), 19, 79T.
(44) Jovner: J. Chem. Soc. (1922}, 121, 1511, 2395,
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dad de amonfaco (método de Gibson, Spencer y Mc Call) (45); también
existe un método que utiliza la electrolisis de amoniaco concentrado con
electrodos de cobre, pero este mértodo da disoluciones hasta con 2 grs. de
dcido nitroso por litro, lo cual es perjudicial.

Preparacién.—Utilizamos métodos a bese de sulfato de cobre. A una diso-
lucién de éste, se afiade cloruro aménico y luego sosa en ligero exceso, el pre-
cipitado azul es fuertemente lavado sobre lana de vidrio y cuando se necesita
se redisuelve en amoniaco de d = 0°92. El precipitado se conserva muy bien
sumergido en disolucién de ghicerina al 10 %. _

Se prepararon disoluciones al 2 %, de distintas celulosas, Se utilizaron: al-
godén bruto, algodén hidréfilo, celulosa de Cross v Bevan, obtenida de espar-
to crudo, otras de esparto cocido y también de esparto picado. Igualmente
preparamos dizoluciones con otra de procedencia industrial, obtenida por el
método a la sosa. Se determind en cada caso el tiempo que tarda una holita
en TecoITer Un mismo camino, pero a través de distinto medio viscoso. Las de-
terminaciones se hicieron de manera muy defectuosa, ya que utilizamos como
viseosimetro una bureta vulgar, ¥ tomdbamos el tiempo de paso de la bolita
de vidrio por dos de las divisiones. 84lo pretendiamos un estudio comparativo,
nada de medidas absolutas. Adernds, las determinaciones se hicieron en pre-
sencia de aire, con el consiguiente peligro de oxidacién ¥ degradacién de la
celulosa. Actualmente, pretendemos hacer un estudic mucho mds cientifico,
empleando atmoésfera inerte, a base de nitrégeno, del ewal no disponiamos
antes. Aparte queremos hacer una preparacién de reactive concienzuda, y
tomar todo género de precaucaciones en las determinaciones. De los siguien-
tes datos, annque defectuosos, puede seguirse algunas consecueéncias utiles.
Los datos que se expresan son los tiempos de caida, para el reactivo y diso-
luciones.

C. Cross C. Cross C. Cross
R, Schw., Alg. bruto  Alg. Hidrdf. crudo cocido picado

12seg. 93 seg. 4’5 seg. 2’2 seg. 2’4 seg. 4’0 seg.
1°2 92 44 22 23 4’1
1’3 92 42 2’1 g 4’3
1’3 1 42 22 2’1 4'3
1’2 90 4’2 21 2’2 £2
1°2 92 42 22 2’3 4'2
1’4 92 4’3 2’2 2’3 4’2
1’2 92 4’2 2’2 2’3 42

La Celulosa Cross procedente de esparto picado presenta una gran viscosi-
dad debido a que con una sola cloracién nos quedd bien deslignificndn. Esta-
ré, por tanto, poco degradada.

(#5) Giosom, Spuncern ¥ Mac Cawn: J. Chem. Soc. (1020), 117, 4795.
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"

Humedad.—ILas celulosas obtenidas tenian al cabo de unos 30 dias de su
obtencidon v después de haber estado al aire durante este periodo las propor-
ciones de 3’80 %, 3’83 9% y 4°15 9%, respectivamente.

Determinacién de pentosanas.—Ya hicimos referencia al hablar de la de-
terminacion de pentosanas sobre la fibra, a un trabajo nuestro, en que daba-
mos cuenta de las realizadas. En él, se expresan los valores conseguidos para
éstas, tanto para la fibra como para la celulosa. Operamos sobre la celulosa
obtenida por nosetros, segin ya se indied, por un procesc basado en e] de
Cross y Bevan, con algunas modificaciones, Se admite ordinariamente que en
el proceso de cloraecidn se conserva el contenido en pentosanas, en tanto que
en la obtencién alcalina se arrastran materias productoras de furfural. De
DorEE recogemos la siguiente. tabla, en la que queda de manifiesto la presen-
cia de un mayor contenido de pentosanas en la celulosa al cloro, que en la
preparada por el procedimiento a la socsa. No ohstante, ya veremos que nues-
tros resultados no coinciden del todo con este punto de vista.

La citada tabla es la siguiente:

Celulosa del esparto aislada por:

Proc. italiano, cloro Proc. inglés, cloro
Pentosanas 20004 14’57
a-Celulosa 78’8 - 724
p-Celulosa 13'9 21°5
y-Celulosa 7’3 58

Para nuestra celulosa al cloro obtuvimos valores algo inferiores a los de la
tabla, en tanto que la celulosa a la sosa, procedente de una papelera, nes dié
valores muy superiores a los de la misma tabla, si bien algo inferiores a los
datos de Hirst y colaboradores.

Para abreviar resumismos los valores medios obtenidos para una y otra
celulosa.:

Celulosa al cloro: 10°49 % de furfural . . . 17’83 9 pentosanas
Celulosa a la sosa: 1026 9, de furfural . . . 1744 9% pentosanas

Valores que se han dado en relacién, con celulosa desecada al aire que
eontenia un 4 % de humedad, es decir, que equivalen, respectivamente, al
18’57 v 18’16 % si se refiere a celulosa anhidra.

Si comparamos la proporcién de pentosanas que han permanccido
en la celulosa, se comprende que hemos de desistir de la idea absoluta
de que en el proceso de cloracién se conservan las pentosanas.

Respecto a las celulosas separadas, no es preciso insistir en la buena
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calidad que presenta, y en la posibilidad de sustituir con ella incluso al
algoddén en mulutud de empleos. La celulosa de esparto tiene sus carac-
tersticas especiales, y asi agregada a pastas de otra procedencia, les co-
munica elasticidad, suavidad, poder absorbente para las tintas, recibe
muy bien la impresién, tanto tipografica como de heliograbado, v, en ge-
neral, basta decir que es muy parecida al algodén. Por el contrario, la’
celulosa obtenida de la paja de cereales, da al papel blanco, dureza,
carteo, superficic uniforme, y en sus restantes cualidades sc parece a la
que se separa del lino. Con mezclas de estos dos tipos de celulosa, y celu-
losa de madera, pueden obtenerse todas las calidades de papel imagi-
nables.

La obtencién de celulosa de esparto, es mas sencilla que la de las
pajas. Espafia no es un pais de bosques abundantes, por ello la autar-
quia espafiola de la celulosa, debe ir dirigida al empleo de pajas y es-
parto, que deberdn beneficiarse en las misma papeleras, dejando a la im-
portacién, aquellas pastas especiales, que por sus cualidades no pudieran
ser sustituidas.

Pero, Unicamente podrfa ser factible una industria de pasta propla-
mente dicha, en el caso de considerarla como verdadera industria qui-
mica. No s6lo han de tenerse en cuenta los factores ordinarios (situacion,
encrgia, primeras materias, etc.), sino que los esfuerzos deben dirigirse
hacia una explotacién integral de todos los componentes o productos po-
sibles, de la materia prima empleada, tales serfan cera, furfural, lignina,
celulosa. y otros de que ya hablaremos.

Iin resumen, que la celulosa no seria el dnico producto, sino uno de
los numerosos. La compensacidén econdmica, de los productos anejos,
permiurfa el tratamiento adecuado de aquélla, pudiendo obtenerse celu-
losa de distintos grados de pureza, hasta llegar a la mds ennoblecida, de
aplicaciones especiales. Ya hablamos algo sobre la obtencién de linters .
artificiales, capaces de ser nitrados (46), como el algodén o utilizables en
la fabricacién de seda artificial.

Aprovechamiento de la cera de esparto—Ya hemos hecho referen-
cia a las ceras de esparto c¢n dos ocasiones, a lo largo de este trabajo.
Una de ellas al considerarla como constituyente de interés, después al
hablar de su determinacién cuantitativa, y ahora lo haremos concretin-
donos a su aspecto técnico.

La utilizacién de sustancias céreas, quizds sea una de las mis anti-
guas necesidades dec la industria, pequena o grande. Los manantiales
de estas sustancias, en cambio, no todos son antiguos. Asi, por ejemplo,

{46} Hevman, Prrersoy y otros. Chem, Abs., (1932), 1438,
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muchisimas ceras de origen animal o vegetal se utilizaron siempre, pero
hoy en dia es preciso agregar a estas fuentes esenciales, otra gran fuente,
como es el petrleo, y aunque no de su cuanta, muchisimas plantas
quc nunca fueron tenidas en cuenta, son hoy utilizadas para la extrac-
cién de su cublerta cérea plotectora Aqui, queda de lleno enmarcado el
esparto, con su cera, fisica ¥ qu1m1camente parccida a la de candelilla,
como ya dijimos, aunque sus caracteristicas no son exactamente 1guales.

Respecto a su extraccién, también hablamos de los trabajos realiza-
dos por algunos autores, e indicamos las pruebas que nosotros también
hemos hecho, para ver de elegir el disolvente mds adecuado. También
dijimos, ¢émo los extractos son de distinto aspecto segin el disolvente
empleado. La cera extraida  con bencina y con alcohol, es muy clara,
porque es pobre, o estd exenta de materias bituminosas. La extraida con
benceno y tricloroetileno, es muy oscura. Se ha observado también que
el tricloroetileno es el medio de extraccién mds conveniente, mientras el
alcohol da un rendimiento mds pequefio. Si la extraccion se hace con
mezcla acetona-alcohol, se obtiene una masa bastante pura, porque con-
tiene hasta 1'2-1'7 9, de un residuo oscuro, scmisélido, soluble en agua,
constituido por sustancias pectinicas, que no se evaporan al desecar. Se
ha podido determinar el contenido en ceras, extrayendo con tricloroeti-
leno y usando después como disolvente de grasas y de la resina, alcohol
de 70 9. La parte de la masa primitiva que no pasa a la disolucién, en
este tratamiento por alcohol diluido, puede disolverse en bencina ligera
caliente, de cuya disolucién, por evaporacién del disolvente, se obticne
cera pura.

Naturalmente, que la extraccidn de cera del esparto, teniendo en
cuenta su rendimiento miximo de un 4 9, no es del toedo proceso de
_interés, ahora bien, si en vez de tratar la fibra tratiramos el polvo des-
prendido, bicn en el majado, o bien en el simple transporte, la cosa cambia,
ya que ¢l polvo, formado especialmente por la capa externa, se lleva la
mayor parte de la cera. Un poco después de la primera Guerra Mundsal,
s¢ intentd en Inglaterra extraer el polvo, con bencina, separando  asi
hasta un 30 9, de una cera, que se conocia en el comercio con el nom-
bre de «Cera de fibra». La industria inglesa se limitaba a extraer la cera
de esparto con bencina ligera, como ya se hacifa para la preparacién de
la cera de lino, obteniendo ceras con constantes quimicas y fisicas bas-
tante variables. Sin embargo, el rendimiento es muy inferior al que
podia esperarse, porque durante el transporte a grandes distancias no se
cuida suficientemente la re(,ogld.;t del po]vo de esparto, lo cual supone
notables perdldas No obstante, Gran Brerafia parece que siguc aprove-
chando esa cera.
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En Italia, el esparto, procedente de Libia, y en pequena cantidad
también de Cirenaica, se trata, segin ¢l proceso al cloro-sosa, para la ex-
traccidén de celulosa. El polvo que se forma en las diferentes fases del
procedimiento, se recoge convenientemente por aspiracién con ventila-
dores y hasta ahora se ha venido exportando a Alemania, en donde se
extrae la cera que Hega al comercio con el nombre de «Cera dura de ve-
getal». Precisamente, sobre este polvo de onigen italiano, es sobre el que
LupkckE ha realizado sus investigaciones, para encontrar un método de
extraccién que permitiera mejorar en cantidad y calidad la cera, y a la
vez pudo fijar asi, como ya indicamos, al tratar de las ceras como cons-
tituyente entre qué limites oscilaban los valores de las constantes fisicas,
en dependenma con el método utilizado en la extraccién,

Como ya hemos referido repetidamente, la cera de esparto es muy
parecida en sus propiedades a la cera de candelilla, y también lo ha de
ser en sus aplicaciones. La cera de candelilla se extrae’ de una planta
(Pedilanthus pavonis), que habita en las regiones secas del norte de Mé-
jico y sur de Texas. Para la extraccién se hierve con agua acidulada con
sulfirico. La planta queda sume_rgida, mientras la cera fundida pasa a
la superficie, y puede transvasarse a un tanque de plomo, contiguo.
Por ebullicién se separa el agna y posteriormente el residuo céreo ya
seco. Se produce, de un I'5 a 39 de cera, respecto a planta desecada
al aire. Es posible, obtener la cera por extraccién con disolvente, pero
1a economia de este proceso es discutible.

La cera de candelilla y la de esparto, son ceras duras, que contienen,
como ya dijimos, casi un 50 9, de hidrocarburos con pequefias cantida-
des de ésteres y dcidos libres.

Los principales usos de la candelilla, y por tanto de la cera de espar-
to, serian: para el papel carbén, para abrillantar suelos , para cremas de
automdviles, calzado u otros objetos, pero incluso podrl'a utilizarse en
gomas de mascar, cueros de lujo, bujias, cementos, barnices, composicio-
nes aislantes de la electricidad, discos de gramdfono, celuloides, etc.
También puede servir para mezclarla con otras ceras, con objeto de re-
blandecerlas (47).

Pensemos en la 1mportanc13 que tendria un aprovechamiento de la
cera de esparto en Kspafia, pais de materia prima abundantistma. Los
Estados Unidos, importan de Méjico, cera de candelilla por un valor de
9'6 millones de libras. El precio de venta recientemente era de 38 cen-
tavos la libra, si bien la cera refinada alcanzaba un precio de 64 a 66
centavos la libra.

(47) Ch, J. Manser.: Chem, Ind., (1950), 563,
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Recientemente, en Espaila se hacen algunos intentos de aprovecha-
miento, aparte de los estudios que nosotros realizamos con el mismo fin.
No hemos podido recoger el texto de una patente, recién concedida (48),
pero estimamos que no diferird el método reivindicado, de los procesos
cldsicos, al menos en su parte fundamental. En su dia, ya daremos cuen-
ta de nuestros estudios sobre esta matena, y quizd propongamos un mé-
todo muchisimo mas simplificado que hasta los que hoy en dia figuran,
asi como hablaremos del nuevo sistema de extractor, que estamos ensa-
yando para cuando deseen utilizarse disolventes, espeaahnente cuando
interese hacer la extraccién muy en caliente.

La cera, normalmente sale oscurecida, pero al igual que se hace con
la cera de carnauba y con la de candelilla, puede pensarse en un proceso
de refino, blanqueclndo bien por tierra de infusorios o carbén activo,
por un oxidante' quimico, tal como el dcido crémico, o bien segin
otros. procesos que, probados en parte, nos proponemos contlnuar en-
sayando. -

El esparto como fibra textil—Podemos calificar de actual la aplica-
.cidn del €sparto como fibra textil, para la confeccién de hilados gruesos,
que se te]en para formar las harpilleras, que luego cortadas y cosidas
convenientemente han suplido 1a falta de saquerio de yute. Por ello, la
elaboracién a base de esparto, ha quedado reducida a las mismas fabri-
cas yuteras, que antes importaban su materia prima de la India, y que
ahora casualmente, por la necesidad, han encontrado ésta, casi a pie de
fibrica. Pero este nuevo empleo del esparto ha provocade una amplia-
cién, e incluso creacién de nuevas fabricas de picar y como consecuen-
cia de ello son muchos los intentos de mejora en el proceso de majado.
Hay tendencia, a buscar alguna miquina ablandadora y picadora, que
destierre a los mazos, que tanto hacen sufrir a la fibra.

El esparto lega a las yuteras picado, y alli se clasifica conveniente-
mente. Sufre primero un proceso de ablandamiento, pasando a
través de unos pares de rodillos (62 generalmente), con estrias helicoida-
les, que le prensan, rociando simultidneamente con aceites emulsionados
en agua, con lo cual la fibra sale ablandada, engrasada y humedecida.

_ Después de fermentar de 24 a 36 horas, queda uniformemente aceitada,
y dispuesta para el cardado, donde quedard con sus fibras sueltas y para-
lelizadas, a la vez que limpias. El cardado suele hacerse en tres etapas:
cardado rompedor o abridor, cardado en basto (grueso) y cardado fino.
Las operaciones se hacen en cardas adecuadas. Como la mecha resultan-
te no es del todo uniforme, es preciso proceder al peinado y simultdneo

(48) A. Mmrvoanro y R. Martixgz: Nucve Indusiric gquintica (1950), V, B8
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estirado, en las llamadas manuares. El peinado total se hace en dos ma-
quinas: la manuar basia, con peines de pias de acero, espaciadas, grue-
sas y largas; y la manuar fing, con plas mis delgadas y juntas. Un nue-
vo peinado sufrird la mecha, en la llamada ‘mechera, que peina, estira y
retuerce ligeramente, para que resista mds en las mdquinas de halar (con-
tinuas, de aletas), que estiran muchisimo mds, hasta conseguir el adelga-
miento adecuado, retuercen y por fin lian en carretes el hile producido.
(De un metro de mecha, de la que sale en la carda fina, resultan unos
135 metros del hilo corriente en la fabricacién de sacos).

Los carretes resultantes aun han de devanarse y volver a arrollarse,
en las camilleras y bobinas, para formar, respectivamente, canillas (en
forma de cilindros sin alma, que se emplean para formar la trama en
el tejido) y bobinas (con alma, de unos dos kilos cada una, que sirven
para la urdimbre). _

Conseguidas las canillas y bobinas, comicnza el proceso de tejido,
con las mdquinas usuales, urdidor, tclares, calandra..., y ya en el caso de
los sacos, corte, cosido y embalaje. .

Hasta ahora el inconveniente estd en que no se han conseguido hilos
suficientemente delgados que conserven adecuada resistencia, resultando
demasiado gruesos vy pesados para algunhas clases de te]ldos diferentes
de los utilizados en saquend

Los fabricantes de maquinaria texul se esfuerzan por conseguir mé-
quinas especiales para el trabajo del cqparto {49).

TECNOLOGIA FUTURA DEL ESPARTO.

~

Quizé sea un titulo algo pretencioso a primera vista, pero queremos
darle un significado muchisimo mds modesto. Sélo  quisiéramos
permitirnos hacer algunas sugerencias, sobre aplicaciones que vemos
como posibles, unas veces a consecuencia de nuestros resultados experi-
mentales, y otras por simple deduccién, del cstudio comparativo de nues-
tra materia prima, respecto a otras, con las que muestra analogia quimi-
ca. Nos referiremos en este capitulo a dos puntos fundamentales, que
serdn: el esparto como poderosa materia prima, y ¢l aprovechamiento
de los subproductos de su elaboracién para los diferentes usos, dejando

{49} El esparto y su cconomia. (Op. cit)), pig. 241.
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para un dltimo capitulo, las posibilidades de ennoblecimiento de la fibra:
como tal, que permitiria una utilizacién mas extensa en la industria tex-
til, ya que una mayor resistencia harfa que nuestra fibra abundante,
nunca pudiera verse pospuesta por otras de importacién.

El esparto como materia prima.-—Naturalmente, ahora prescindire-
mos de las dos grandes aplicaciones del esparto, que hoy en dia ya son
realidad, la fabricacién de celulosa y la extraccién de ceras, aun cuando
esta tltima no estd del todo extendida, y mds bien ha de considerarse
como un proceso de aprovechamiento de subproductos de} esparto.

Las aplicaciones que sugerimos son consecuencia de la propia natu-
raleza quimica del esparto. Veremos, por tanto, nuevas aphcacmnes de-
bidas a su celulosa, a sus pentosanas, a su lignina..,

Aplicaciones debidas a su celulosa: Hidrdlisis y sus posibilidades.
La celulosa, como polisacdrido que es, por el proceso llamado de hidrd-
lisis, puede desdoblarse en los monosacéridos integrantes. Este proceso
fué estudiado por prlmera vez por Braconnot, en 1819, sobre la madera,
con vistas a un mejor aprovechamlento industrial. Aungue el proceso
quimicamente es unico, la hidratactén, la forma de vealizar el desdobla-.
miento es muy variable, v en efecto, son numerosos los métodos pro-
puestos, aunque no todos igualmente aceptables,

Fiécil cra pensar, en la posibilidad del esparto (dada su gran riqueza
en celulosa) como preciosa materia prima para este proceso de sacarifi-
cacién. Las aplicaciones posteriores de los aziicares ya es cuestién apar-
te, y también hablaremos de cual pudlerd ser el uso mas aceptable, st
para alcohol, si para levaduras...

Los procesos industriales, de hidrdlisis, se diferencian entre si, ya por
¢l agente hidrolizante o ya por las condiciones de actwacién. Unos mé-
todos utilizan el dcido sulfirico, tales como los de: Braconnot (1819),
Arnould (1854), Simonsen (1894}, Hagglund (1914), Kressmand (1915),
Meunier (1922), Scholer (1929), Giordani-l.eone (1939); otros emplean
acido clorhidrico, como los de: Cahoe (1912), Willstitter (1913) y Ber-
gius (1931), sutilizan anhidrido sulfuroso, a 150°, como el de Clas-
sen (1900) y el de Ewend y Tomlison (1909), si bien difieren en las con-
centraciones, y también en las temperaturas de actuacién. Tampoco fal-
tan métodos con otros agentes hidrolizantes, tales como el de Hoch y
Buhnek que utiliza fluorhidrico gaseoso, a presién reducida, o el de
Guinot, que emplea la mezcla dcido férmico-sulfirico (50)

Respecto a la concentracién de los dcidos se han dado opiniones muy
variadas, y asf mientras, por ejemplo, Higglund, utliza sulfirico del

(50} V. ViLag, [ON {1947), VII, 532.



208 A. SOLER Y G. GUOIMAN

0’4 %, Giordani-Leone, recientemente, emplea sulfirico del 40 9%,
Braconnot, utilizé sulfirico del 100 9. Respecto al dcido clorhidrico po-
dria decirse, casi lo mismo, si bien predominan las preferencias por el
del 40 9, (Willstitter, Bergius).

Respecto a las posibilidades que en estos procesos pueda encontrar el
esparto, no hay duda.

Con este motivo hemos procedido a hacer algunos ensayos semi-
industriales, de la hidrdlisis del esparto Se nos presenta la necesidad de
ver cudl es el agente hidrolizante mdis idéneo en este caso. Y no daremos
ahora datos respecto a estas cuestiones, puesto que afin los tenemos in-
completos, pero el hecho es, que la hidrdlisis se realiza con muy buex_ws
rendimientos.

Los azlcares reductores resultantes en la hidrélisis son: una hexosa
(glucosa), y una pentosa (xilosa), con alguna molécula de arabinosa. Bas-
ta tecordar lo que dijimos al hablar de la celulosa y hemicelulosas para
saber en qué proporcidén sc encuentran estos reductores.

En el proceso de hidrélisis es preciso tener en cuenta cudl "ha de ser
el posterior uso del hidrolizado.

En realidad, como se demuestra en los-trabajos de M. MEunier (51),
en la sacarificacién, tienen lugar dos reacciones sucesivas: en la primera,
hay fijacién de agua y formacién de aziicares solubles, casi paralelamen-
te ,y aungue €on una velocidad inferior, tiene lugar una segunda reac-
cién, de deshidratacién. Esta segunda reaccién, muy compleja, origina,
de una parte productos voldtiles, tales como alcohol metilico, furfural,
dcido férmico, etc., y de otra, compuestos mds fijos, como los 4dcidos le-
vulinico y himico, que quedan en el residuo. Se comprende que esta
segunda reaccién deberia evitarse si lo que pretendemos es, obtener bien
aziicares a separar o para utilizarlos en la fermentacién alcohdlico. Las
razones no son sélo por deseo de obtener mis rendimiento, sino que mas
importante ¢s el entorpecimiento que pueden provocar estos productos
secuindarios.

En el procedimiento de Giordani-Leone, se defiende un tratamiento
previo del material celuldsico, con dcidos diluidos a wnos 150°, durante
30 minutos, con objeto de eliminar las hemiceclulosas, pentosanas, tani-
nos, que no dan aziicares, capaces de sufrir la fermentacién alcohdlica,
y por el contrario dan productos {furfural, tanino), que impiden, aun en
pequefias dosis, la fermentacién normal.

También hemos realizado, en este sentdo, tratamientos del esparto,
a 150° en autoclave, con dcidos clorhidrico o sulfiirico, de concentracio-

(51) M. Mrueten: Memoria presenfeda a la Acedemia de Ciencias. Paris (1922)
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nes variables; hemos preparado series completas, en las que las muestras
son tratadas con dcidos del 05, 1, 2, 3, 4, 5... hasta ¢l 159, tanto de
sulfirico como de clorhidrico, estudiando en las muestras resultante, el
furfural y reductores producidos, en comparacién con el contenido total
de celulosa, sometiendo las muestras de  esparto, después de lavadas, a
una hidrdlisis total de sus hidratos de carbono. -

Pretendemos estudiar con detenimiente en nuestros laboratorios, el
cscala semiindustrial, los métodos de Meunier o de las degradaciones
multiples el de percolacién de ‘Scholer y el de Bergius. Las descripcio-
nes, bastante detalladas, pueden verse en un trabajo ‘de Cn. BerTHE-
LoT (52). .

Conseguida la hidrdlisis, los azicares podrian ser destinades, bien a
cualquier tipo de fermentacion, para utilizar los productos en ellas origi-
nados, o bien, simplemente, para servir de medio nutriente, a las leva-
duras, con objeto de utilizarlas como alimento,

a}) Fermentacion del hidrolizado.—-Conseguida la hidrélisis hasta
los correspondientes monosacdridos, y neutralizada la acidez o tampona-
do el medio al pH 6éptimo, el caldo puede prepararse convenientemente,
para sufrir la fermentacién pretendida. La mds importante, es la llama-
da fermentacién alcohélica, que tiene lugar por la accidén de una leva-
dura (Sacharomyces cerevisiae, Sacharomyces ellipsoideus...). Las levadu-
ras ordinarias provocan exclusivamente la fermentacion de las hexosas,
dejando inalteradas las pentosas, que es preciso no hayan pasado a fur-
fural, puesto que éste inactivarfa la accidén de aquéllas. Cuando la fer-
mentacidn se dirige en el sentido del alcohol también tiene lugar la for-
macién de otros subproductos ttiles (2’54 9, de glicerina, o también
aceites de fusel). De cada 100 kilos de glucosa se obtienen unos 48’5 kilo-
gramos de alcohol, aproximadamente. Segin esta proporcidn, para el
caso del esparto, que como en su dfa dijimos, nos daba por hidrélisis una
proporcién minima de glucosa de un 459, aproximadamente, podria
suministrarnos 22 kilogramos de alcohol por 100 kilos de esparto, y st
tenemos en cuenta toda la glucosa disponible, podria producir alrede-
dor de 30 kilos por cicn de muestra,

El plan de trabajo para wna industria de fermentacién aphcab]e al
esparto, seria: Prehidrélisis para regrar las pentosanas, que posterior-
mente serian transformables en furfural, hidrdlisis o sacarificacién de la
fibra desprovista de pentosas, transformacién del azicar en alcohol, por
medio de la levadura y destilacién y purificacién de dicho alcohol.

‘La misma fermentacién alcohdlica, podriamos dirigirla de manera

(52) Ch. Bertnevor: L'IMidrolyse des matiéres cellulosigiies.—Acl. Se. et Ind., Paris (1943).
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que el producto fundamental en vez de ser alcohol, fuera por ejemplo
ctanal, que en realidad es uno de los productos intermedios de la fer-
mentacién, que bastarfa ir retirdndolo, por formacién de la combinacién
bisulfitica, con produccién simultdnea de glicerina.

También podrfa pensarse en una sacarificacién de tipo diastasico,
que originaria un sustrato adecuado para la fermentacién, y nutritivo a
la vez para la levadura, aunque por ¢l bloqueo debido a la hgmna el
proceso aqu1 no seria muy facil.

Las vinazas residuales son valioso alimento para el ganado, pues
tienen mayor contenido en nitrégeno, que la materia prima original, y
por lo tanto un mayor poder nutritivo.

Como vemos, la fermentacién alcohdlica tiene lugar por la accidén de
levaduras. Pero también algunos tipos de bacterias son capaces de oca-
sionar fermentaciones de interés. Asi, el «bacterium acetin transforma
el alcohol en dcido acético:

CH,CH.OH + 20O - CH,-COOH + H.O

Actlia a unos 30° y en presencia de substancias nutritivas ricas en

.
oxlgeno

También es posible la transformacién de la glucosa en dcido ldctico,
por las bacterias licticas, especmlmente por el «bacillus acidificens»; esta
fermentacion, dada la gran sensibilidad de dichas bacterias, a la acxdez,
se paraliza para mas del 1 9% de dcido lictico libre; en la industria se
recurre al procedimiento de ir neutralizando el 4cido a medida que se
forma, mediante carbonato cilcico. El dcido lictico asi conscguido en
grandes cantidades, se utiliza para productos alimenticios, en la panifica-
cion, en la elaboracidn de la cerveza, en la industria textil, etc.

Las bacterias butiricas, son capaces de transformar el 4cido lictico,
en dcido butirico.

También podrian transformarse los aziicares de hidrolisis, en - aceto-
na y alcohol butilico, mediante el «bacillus macerans», a unos 40° de
temperatura.

También los caldos azucarados, pueden ser pasto de los mohos, (fico-
micetos propiamente dichos), cuyas esporas invaden la atmoésfera, y que
cuando encuentran medio donde germinar, asi lo hacen, provocando el
llamado «enmohecimiento». Actian oxidando y desdoblando las molé-
culas orgénicas. No son dprecmdos en las industrias de fermentacién,
pues consumen innecesariamente las substancias nutritivas, pero en cam-
bio son la base de la creciente industria de los antibiéticos. (Con gran
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frecucncia nuestros caldos, aparccian poblados de colonias, de los géne-
ros «aspergillusy y «penicitliumpy).

Aun cabria ocasionar, la fermentacién citrica por la accién del «ba-
cillus niger citrianus», que, tiene lugar en presencia de carbonato cdl-
cico (53).

by Obtencidn de levaduras alimenticias—Las levaduras son sinte-
tizadoras bioldgicas de albiminas y grasas, de modo que ya podemos
presuponer la importancia que su obtencién rendrd. En este sentido el
alcohol pasa a ser producto secundario. Es quizd para esta sintesis de al-
biminas, el empleo mds modernc a que han podido destinarse los pro-
ductos de la sacarificacién. Fink y Lecaner (54), indicaron que median-
te microorganismos, del tipo «torula utilis» podria lograrse la conversién
de la glucosa y eventualmente de diversas pentosas en substancias al-
buminoideas de gran valor nutritivo (el «Hefen, de los alemanes). Para
la orientacién preferente hacia el crecimiento de levaduras, han de
agregarse a los caldos de hidrdlisis, otras substancias, como son los fosfa-
tos y las sales amdnicas y magnésicas.

El valor nutritivo de estos plensos a base de levaduras, es compara-
ble al de los cereales. Para el caso de la madera, el renduniento en leva-
dura es de un 25 9 sobre muestra seca, en el caso del esparto este ren-
dimiento sera superior. Pudiera ser, que en periodos de alza no fuera
econémico dar al esparto esta utilizacién, pero si que seria una impor-
tante salida, en el caso de gran oferta, nivelando asi los precios naciona-
les. En cambio, en toda época serfa importante proceso, §1 actuAramos
sobre los desperdicios, de fibricas de picado y cardado.

Pero no termina la posibilidad de aplicacién de estos alimentos, en
su utilizacién como forraje, pues su riqueza en vitaminas, explica la
tendencia a convertir esta industria en una verdadera produccién de
alimentos, con destino también al hombre (53).

En este campo trabajamos con ¢l deseo de conseguir resultados acep-
tables, ya que vemos bastantes posibilidades.

Hemos hablado aqui de la utilizacién de los caldos de fermentacién
con tendencia a que las levaduras sea el proeducto fundamental. Pero en
realidad lo que puede hacerse es asociar ambos procesos, y aun cuando
sea ¢l alcohol el producto fundamental, utilizar las pentosas que queda-
ron en las malazas, sin fermentar por la accién de los sacharomyces, 0
bien las pentosas que s¢ separaron en la prehidrélisis, si ésta se realizd,
para la siembra de las levaduras del género «torula» y andlogas.

(5% F. A, Nescurs @ Gompendio de tecrnolagia quimica. Barcelona (1945).
(54) TPk y Lucwsen: Biech. Z. (1935), 23, 278
(53) M. Tomco: Temes forestwles. (La madera como alimento). C. 8. 1. C., Zaragoza ({1943).
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En un trabajo relativamente reciente, Kurra (36), estudia la actua-
cién de tres levaduras: la «torula utilis» nimero 3, «mycotorula lipoly-
tica» (P-13) y «hansenula suaveolens» (Y-838), sobre las melazas residua-
les de una fabrica de alcohol, de azicar de madera. Son capaces de ac-
tuar sobre las pentosas y 4cidos. El rendimiento en levadura («torulan)
seca, puede exceder en el 50 9 al peso de azficar consumido, lo que in-
dica que asimilardn para su desarrollo, otros componentes, aparte de los
azhcares. En el crecimiento de la levadura es factor importante, la sufi-
ciente aireacidn. Con una alreacién adecuada, cl aziicar asimilable es
consumido por la «torula» en 18 horas. Ya hemos referido la capacidad
de estas levaduras para utilizar los dcidos de la disolucién, provocando
un cambio del pH inicial, que era 5’0, hasta uno final de 7°5-8. El des-
arrollo de las levaduras en la disolucién va acompaiiade del depésito de
substancia mineral, principalmente de carbonato calc1co y una substan-
cia amorfa, analoga ala hgmna

La proporcién de levadura debe ser tal que forme una suspensién, de
casi el 1 9% en volumen, es decir, un mililiro de levadura precipitada
por cada 100 de disolucién.

Para el estudio sobre la «torula utilis» ntimero 3, Kurth preparé el
medio de xilosa, a base de 50 ml. de melazas y 50 de disolucién al 1 %
de xilosa, y el de arabinosa a base de 50 de melazas y 50 de disolucién
al | 9 de arabinosa. El caldo ha de ser adicionado de algunos nutrien-
tes, que en este caso fueron, un 0'1 9 de urea y un 0°05 %, de PO,H.K.

Estamos en espera de hacernos de una cepa seleccionada de estas le-
vaduras, con 4nimo de estudiar convenientemente, esta nueva aplicacion
de las melazas de la fermentacién alcohélica, para el caso del esparto.

Aplicaciones debidas a sus pentosanas—Ln verdad este apartado
debia entrar en el anterior, puesto que las pentosanas forman parte de
la celulosa, e incluso en la hidrélisis ya hemos hablado de que a partir
de ellas se originan pentosas, que si bien no son fermentescibles, frente
a algunos microorganismos, si que lo eran frente a otros, como por ejem-
plo la «torula utilisn, Pero no es esta la aplicacién a que queremos refe-
rirnos, sino precisamente pretendemos hablar de casi lo contrario, ya
que vamos a tratar de la producaén provocada de furfural, formacién
que debia evitarse cuando los azicares se destinaban a la fermentacion.

De nuestros anilisis repetidos sobre pentosanas, y formacién de fur-
fural, Negamos a la conclusién de que del esparto podria separarse alre-
dedor de un 12'5 9, de este aldehido, valor superior al de muchas de las
materias primas usuales. I'rente a las pajas de cereales, tene la ventaja

(668) E. F. Kunte: Yeast fron Wood Sager Stillage. Ind. Eng. Chem., 1946), 38, 204,

)i
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de su menor volunmien, aunque naturalmente constituye inconveniente,
su mayor precio. Pero no perdamos de vista la idea, de que este empleo
podrla ser utilisimo en casos de bajo precio, para la fibra buena, pero
siempre seria ideal la utilizacién, como materia prima, de los desper-
dicios, fibras estropeadas, cortas, poco resistentes, etc. Y aqm tene-
mos que hacer una llamada, que es la gran 1mp0rt.mc1a, que tendria
como materia prima para furfural el polvo de esparto. De él hemos reali-
zado Ja determinacién de pentosanas, encontrando que el contenido en
ellas es superior al de la fibra en general, produciendo valores en furfu-
ral por encima del 14’2 9. §i tenemos en cuenta su relativamente, poco
volumen, se comprende que es inmejorable esta orientacién, para las
grandes-cantidades de polvo y otros residuos, de las fabricas de pl(,ado y
cardado. Ademas, aqui cabe pensar en un aprovechamlento en serie y
total, del citado polvo. Podria empezarse por la extraccién o separacién
de las ceras, y sucesivamente seguir con la preparacién de furfural, apro-
vechamiento de los productos de hidrélisis no destruidos en la digestién,
quizd aprovechamiento de lignina residual, etc.

No necesitamos encarecer la importancia que ha adquirido actual-
mente el furfural en la industria quimica moderna. En primer lugar, es
un magnifico disolvente, de los de punto de cbullicién medio
(P. eb. 161'5°C). Disuelve: nitro y acetilecelulosa, resinas sintéticas, resi-
nas naturales, grasas y glicéridos, cauchos, etc. Pero ademds, es un
disolvente selectivo, en muchos procesos de purificacién o refinacién, ta-
les como los de crudos de petrdleo, glicéridos, colofonias, etc,, pero es-
pecialmente para separar compuestos saturados de otros con dobles en-
laces. Tiene ademds, la ventaja de que es disolvente casi del todo recu-
perable (hasta un 99°5 9).

Pero la importancia del furfural, estd precisamente en el horizonte
que a él se abre, con los nuevos tipos de resinas sintéticas, tales como
las de furfuralfenol y furfural-cresol, con indices de rotura superiores a
los de las resinas hoy empleadas, por ello se harin imprescindibles en
los pldsticos de moldeo y abrasivos. Su alto poder dieléctrico les abre
campo en la claboracidén de accesorios eléctricos.

El furfural en general resinificard ficilmente con las cetonas, aminas,
aldehidos, lignina, alcohol furfurilico... -

El furfural puede emplearse para mejorar las propiedades de los car-
burantes y lubrificantes, provocando un aumento en el indice de octano.
También juega buen papel como acelerador de la vulcanizacidn del
caucho. _

Aplicaciones debidas a la lignina—A lo largo de este trabajo, hemos
visto cémo segin el propésito, separdbamos la celulosa, por solubiliza-
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cién de la lignina (&lcali, cloro...), o la lignina, por solubilizacién de la
celulosa (con sulfirico del 72 % y del 3 %, o por cualquiera de los pro-
cesos de sacarificacién).

Técnicamente la lignina aprovechable, podri aparecer en dos for-
mas, o bien como lignina mas o menos ligeramente alterada, que queda
como subproducto en los procesos de hidrélisis, o bien puede encontrar-
se en forma de combinaciones solubles (lignina qulfonada hgmna clora-
da...}, como subproducto de la fabricacién de celulosa y papel.

La utilizacién de la lignina es de gran impertancia, hasta el punto de
que su aprovechamiento racional puede determinar que una planta de
hidrélisis pueda defenderse econémicamente. Pensemos que normalmen-
te, en los materiales sometidos a hidrélisis, la lignina puede representar
del 25 al 50 9. En el caso del esparto, supondria un 22 %, aproxima-
damente. '

La aplicacién mds grosera, es la simple combustién, pero muchisimo
mis productiva seria dada su naturaleza pulverulenta, bien una semicar-
bonizacién, o bien una fusidn alcalina seguida de pirogenacidn (57).

a) Semicarbonizacion a 400°—S8egiin este proceso, de una tonelada
de lignina se obtendrfa, segtin Berthelot:

130 kgs. de alquitrdn, conteniendo ueso]es
288 kgs. de 4cido pirolefioso.

9 kgs. de alcohol metilico.

2 kgs. de acetona.
500 kgs. de semi-cok.

A su vez el semi-cok puede revalorizarse, bajo la forma de conglome-
rados, utilizando como medio ligante, bien el alquitrin de lignina, o bien
melazas de celulosa, procedemes de la instalacién de hidrodlisis.

by F usion alcalina y pirogenacién a 400°.—FEn este proceso se some-
te la lignina a una fusidn alcalina a 300° con hidrdxido sédico, con lo
que se forma un lignato de sodio, soluble, La disolucidén se concentra,
se le afiade cal sodada y se pirogena a 400°. A partir de una tonelada de
madera, segin unos datos recogidos de Berthelot, se obtiene:

9 kgs. de alcohol metilico.
22’5 kgs. de cetonas.
7 kgs. de aceltes de acetona.

Estas dos aplicaciones de la lignina, va de por si serian suficientes
para calificarla de materia prima de interés.

{57) Ch. Benrumior: Loc. cit., pig. 57.
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¢) Aplicacién de la lignina para plasticos-—Ya hablamos de la es-
tructura fendlica predominante en la lignina. Por otro lado, sabemos
que los fenoles se condensan con los aldchidos, para formar las princi-
pales resinas artificiales, es natural que la lignina tenga también esa ca-
pac1dad De este tipo es, por ¢jemplo, la «lignita», de propiedades dieléc-
tricas muy estimables.

La capamdad de los oxhidrilos, para fijar alquilos, por substitucidn,
ha sido utilizada para preparar alquil-ligninas de cualidades pldsticas.
En general, se denominan comercialmente «tonilitasn, o «arboritasy,
que pueden emplearse en la fabricacién del papel laminado. Una alquil-
lignina particular, la butl-lignina, o «butasina», es productora de resinas
muy estimadas por su resistencia al calor. Los papeles laminados a base
de estas resinas son muy termopldsticos.

~ Los plédsticos moldeables que contienen mads del 47 ¢4 de lignina, re-
sisten grandes presiones, y medios acidos (hasta el 25 9, de sulfiirico).

Las aplicaciones como aislador ya han sido indicadas para el caso’
particular de la lignina, pero es una propiedad bastante general, de los
plésticos de lignina.

Los residuos de lignina pueden utilizarse como suceddneos del «hu-
mus vegetalr. Estd extendido su empleo como abono para las patatas, y
quiz;i fuera extensible a otros cultivos. Para estos usos se emplea princi-
palnente la sal cilcica.

Al hablar del aprovechamiento de las lejlas bisulfiticas, podremos

indicar algunos otros usos, actuales o posibles (58).

Posibihdad de mitracion directa del esparto—Los tres componentes
tratados tltimamente, celulosa, pentosanas y lignina, son capaces de ni-
trarse. Por otro lado teniamos noticias de¢ unos trabajos sobre la nitracién
directa de la madera (59), con posibilidad de separacién de lignina, y
quisimos hacer aplicacién al caso de nuestra fibra, con dnimo de orientar
este procedimiento en dos aspectos, uno tedrico, que nos servirfa para
hacer medidas de la longitud de cadena de los constituyentes celuldsicos
del esparto estudiando también s al arrastrar los nitratos de lignina, por
sucesivos lavados, arrastramos parte de las pentosanas o parte de la ce-
lulosa; interesa saber los grados de nitracién alcanzados en la celulosa
y lignina, y sobre todo ¢s esencial el ver qué posibilidades técnicas pue-
de tener este proceso, ya que es un hecho que la nitrocelulosa resultante
estd muchisimo menos degradada que cuando se separa pumero ta celu-
losa por el procedlmxento que fuere, y luego se procede a la nitracidn.

Con nuestro colaborador F. G. Pernand»z, estudiamos actualmente

(58) M. Lexsi: Lec. cil., pig. 149,
(59) R, Mircann: Ind. Eng. Chemn., (1946), 38, 8, 843,
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esta cuestion. Se han realizado nitraciones de esparto cardado, y
desengrasado, con mezclas nitrico-anhidrido fosférico, resultando en la
primera ocasién una nitrocelulosa, de excelente aspecto y de un buen
contenido en nitrégeno. Posteriormente hemos preparado diferentes
mezclas nitrantes, variando los tiempos de mitracién, para llegar a las
condiciones’ dptimas compatibles, con una posible realizacién practica.
Omitimos datos, por no estar afin completos. Pero es posible que este
proceso alcance importancia, con vistas, ya sea a la obtencién de nitro-
celulosa, 0 ya para una regeneracién de celulosa poco degradada, si ha
de emplearse para seda artificial.

Aprovechamiento de las lejias sulfiticas—Con ¢l nombre de lejias
sulfiticas suclen conocerse, a los hquldm residuales, de las fabricas de
pasta de papel. Resultan del tratamiento de Ja madera o pasta mecinica,
por bisulfito de calcio o por 4cido sulfuroso principalmente. Recordemos,
que incluso en el proceso al cloro, cfectuibamos tratamientos a base de
bisulfito, alternados con tratamientos alcalinos. Il objeto fundamental
de estos reactivos es solubilizar la lignina y separarla de la celulosa, pero
al mismo tiempo, estos reactivos disuelven algunos otros componentes,
pentosanas, gomas, mucllagos etc.,, es decir, en cierto modo se obtiene
un hidrolizado seme;ante al de la prehldrullsls “de que hablamos, como
conveniente, para evitar la intoxicacién de los fermentos.

A drtulo de ejemplo, podrfamos dar la composicién de una lejfa sulfi-
tica ordinaria, que podria cifrarse en unos 80 grs. de lignina, 70 grs. de
materias orginicas diversas (principalmente hidratos de carbone), y 31
gramos de SO, combinado; todo esto para un litro de lejia. Por cada
tonelada de celulosa preparada se obtienen una media de 8 metros ci-
bicos de lejfas negras, de las cuales podrian obtenerse, por ejemplo, unos
480 litros de cetonas.

¥l aprovechdmlcnto de estas lejias residuales, fué durante muchf{si-
mos afios terrible pesadilla,. pues las leyes prohibieron, a los fabricantes
de papel, que estas lejfas se incorporaran. a los cauces de los rios o lagos,
ya que su presencia era antihigiénica y perjudicial para la flora y fauna
de estos lugares.

Un primer aprovechamiento fué la concentracién y mezcla del con-
centrado, rico en substancias combustibles, con otros materiales también
combustibles, tales como el polve de carbdn, dando lugar a la formacién
de una masa pldstica, que se aglomeraba en ovoides, de gran poder calo-
rifico. Pronto cstas aplicaciones fueron protegldas por patentes.

También las lejias, formadas como hemos dicho, por las sales de los
acidos lignosulfénicos, fueron recomendadas para ¢l rociado y conserva-
cién de carreteras. La sal cdlcica, ya ha sido citada como agente fertili
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zante de gran valor para las patatas. La sal bdrica, puede utilizarse como
despolarizador en las planchas negativas, de las baterias eléctricas.

Hemos hablado de la preparacién de cetonas, a partir de estas lejias,
basada en una fermentacidn dirigida hacia la formacidén de 4cidos gra-
sos, los cuales por pirogenacidn cemo sal cdlcica o por descomposicidn
podrlan dar lugar a cetonas. Por ser los azlcarcs principalmente a base
de cinco carbonos, no podrlan sufrir la fermentacidn alcohdlica.

De estas simples consideraciones, se llega a la conclusién de la im-
portanc1a que ha de tener el estudio de la fermentacién de los liquidos
residuales de las fabricas de papel, ya scan éstos dcidos o alcalinos. Aun-
que la fermentacién mds normal serfa la butirica, como quiera que ésta
necesitaria de instalaciones especiales, podrian destinarse las lejias a
cualquier otro uso, de los muchos posibles, por ejemplo el paso de las
pentosas a furfural.

Recogemos unos datos de Berthelot, en los que se pone de manifiesto,
el rendimiento en productos utiles que podrian conseguirse a patrir del
tratamiento diario de unas 500 tonecladas de materias celuldsicas secas,
que serfa:

Aleoliol etilico . . . . . . 35 toneladas

Cetomas. . . . . . . . . 10 »

Metilene . . . . . . . . 10 » (*)
Furfural,. . . . . . . . . 254 30

Aceto-formiato . . . . . . 40 toneladas
Aglomerados de lignina . . . 250 »

(*) Metane y productos gaseosos

Es decir, con un aprovechamiento racional de los materiales disponi-
bles, s¢ podrian evitar muchisimas necesidades nacionales. Estas referen-
ctas de Bertbelot, que ¢l autor cita para Francia, podrian ser de completa
aplicacién a nuestra patria, tan escasa ¢n algunos productos.

De las lejias bisulfiticas también podria obtenerse vainillina, dada
la naturaleza metoxilada y fendlica de la lignina. El generador probab]e
de vainillina, tanto de hgnlna por d1gesnon de esta con dlcalis a presidn,
Estados Unidos ha adquirido gran importancia, desde 1937, la obtencién
de vainillina, tanto de lignia, por digestién de esta con alcahs a presion,
como de las lejias sulfiticas, segin el procedimiento de Marathon-Ho-
ward, hasta el punto que han quedado casi desterrados los métodos de
sintesis a partir de guavacol, de safrol o de isoeugenol.

Cualitativamente hemos comprobado la presencia de vainillina en las
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lejias residuales de nuestras obtenciones de celulosa, en las que habia te-
nido lugar un proceso mds o menos importante de deslignificacién por
sulfito.

La abundancia de grupos metoxilo, que ya determinamos en su dia,
nos hace ver enseguida las posibilidades de obtencién de metanol. Los
primeros cxperimentos para preparar alcohol metilico se hicieron en
Suecia, donde se obtenfan mads de S0 litros, por cada tonelada de madera.

Aunque hemos dicho que los aziicares arrastrados por el bisulfito,
cran principalmente pentosas, utilizables para furfural, o para sustrato
de las «torulasn, el aserto no es tan absoluto, y asi por ejemplo, la lejia
del tratamiento de la madera con bisulfito cdlcico conticne cerca del 2 9
de azicares fermentescibles. De manera, que en medio 4cido débil, se
siembra levadura de cerveza seleccionada, pudiendo producir en 48 ho-
ras, 50 hectolitros de alcohol de 95°, de cada 500 metros ciibicos de lejia,
alcohol que podria utilizarse, incluso para substituir a la gasolina.

Las aguas bisulfiticas, pueden concentrase totalmente, sometiendo el
residuc a destilacién seca, con lo cual se forman notables cannidades de
mercaptanes, y ademds acido acético, acetona, fenoles, guayacol, etc.

Se ha intentado utilizar estas dlsoluclones para el tefido del cuero,
curtido del mismo, para la preparacién de colas para el papel (precipitan-
do con estas aguas sulfiticas, otras disoluciones a basc de queratina).

De las lejias sulfiticas de la cclulosa, el profesor E. Ormax, de Esto-
colmo, ha obtenido, materias colorantes azoicas por copulacién de un
diazo compuesto aromiético, con dcido lignosulfénico séparado, o simple-
mente por utilizacién directa de las lejias. El color que se obtiene es di-
verso, segin la base con que se trate el compuesto, asf, mientras la pota-
"sa da una coloracién pardo-rosicea, el amoniaco da coloracién rosa.’

También de las lejias se preparan la lzgﬂo-rosma y vegemlma que
son substancias solubles en el agua en todas proporciones, que tienen un
enérgico poder reductor, que las hace ftiles en el mordentado de la
lana, con sales de cromo.

De las lejias sc extrae igualmente la lignosulfina, liquido parduzco,
desinfectante, que se pulveriza en apésitos, destinados a inhalaciunes.

La depuraciéon por via blologica es muy lenta. Se puede efectuar una
fermentacién anaerobia, con intenso desprend1mlento de gases: metano,
anhidrido carbdnico, 4dcido sulfhidrico..., obteniendo 750.000 calorfas por
tonelada de celulosa fabricada. El CO, producido también podria trans-
formarse en alcohol metilico por reduccién con cok, hasta CO, y poste-
rior reduccién del éxido de carbono con hidrégeno cata].lzado. El CO,
puede proceder igualmente de cualquiera de las fermentaciones ordina-
rias (etilica, butfrica, glicérica...).
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La concentracién de las lejias bisulfiticas es muy engorrosa, por el
cardcter corrosivo, por la tendencia a formar ‘espuma, por la facilidad
para depositar substancias incrustantes (sulfato calcico), por la gran vis-
cosidad, en cuanto se alcanza una clerta concentracién. El concentrado
a 35-36° B, es un liquido muy denso, viscoso, de aspecto de cola. Contt-
nuando la concentracién, al final se llega a un residuo sélido negro, lla-
mado pez o alqmtran de celulosa, que se compone de un 80 ¢, de subs-
tancla organica, y el resto compuestos minerales, con predominio del
calcio y el azufre. La pez, tanto semifliida como sélida, puede utilizar-
sc como combustible en gaségeno, y el resto mineral se transforma en
sales solubles. La pez o alquitrdn, puede también emplearse como aglo-
merante, o como adhesivo, para facilitar la adherencia de los anticrip-
togdmicos a las hojas de las plantas.

Muy estudiada estd la aplicacién de las aguas bisulfiticas, como ya
hemos indicado, para el curtido de las pieles, a las que comunica peso y
dureza (60). Con su empleo se ahorrarian grandes cantidades de tanino,
y sobre todo de quebracho, que se importa actualmente, con la ventaja
de que los resultados son casi mejores. Ademds, para los curtidos al cro-
mo, y en la pintura de los cueros, las aguas bisulfiticas dan estupendos
resultados.

Los derivados sulfénicos, tienen también importancia como deter-
gentes, especialmente el lignosulfonato de sodio, que es muy aceptable
como jabdn. Se puede preparar, a partir de las aguas bisulfiticas concen-
tradas, precipitando con cal, y tratando luego con la cantidad necesaria
de carbonato sddico; se¢ ticric un precipitado de carbonato de calclo y se
separa la sal de sodio, que purificada, puede reducirse a un polvo blanco,
higroscépico, muy soluble en agua, que sirve como carga activa para ja-
bones, utilizindose ademds en la preparacién de detergentes cosméticos,
tales como lociones, jabones, liquidos, «schampooingsy, etc.

Util es su empleo como mordiente, sobre las fibras celulésicas, por
su gran actividad hacia los colorantes bdsicas. También como mordiente
para lana, en substitucién de los lactatos alcalinos, y como agente pro-
tector contra las alteraciones provocadas por los agentes alcalinos sobre
la lana y sobre Ia seda. :

Mids recientc son los ensayos realizados para la hidrogenacién de la
lignina, es decir, recientes en cuanto a orientacién técnica se refiere, va
que para los primeros investigadores cste proceso no tenfa mais interés
que ¢l de esclarecer la estructura. En los tiempos actuales, en que todos
los paises se csfuerzan por ser autdrquicos, es natural que, sobre todo los

{6807 Lessi: Op. cit., Ref.: PGiornali de Chimier (1938).
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productores de madera, hayan pensado en las posibilidades que ésta pu-
diera tener. Conseguida la hidrogenacién del carbén, hasta carburantes,
se quiso probar también en la lignina, y mis que con ella, se pensé en
actuar sobre las lejias bisulffsicas. La hidrogenacién la han realizado,
algunos investigadores, en variadas condiciones, con presién y sin ella,
con catalizadores y sin cllos. Interesante en este sentido es un trabajo de
Bjorkman, en el que, junto a una revision de la literatura, da cuenta de
trabajos experimentales realizados por él (61).

Aunque el aprovechamiento de todos estos productos, derivados de la
lignina, ha sido tratado un poco en general, se comprende que todo ello
es aplicable al esparto con toda propiedad.

Otras aplicaciones posibles del espgrto.—Ademds de todas las ante-
riores, que son aplicables a todos los materiales celuldsicos, hemos proce-
dido a la separacmn del aceite esencial de esparto, pucs nadie duda, del
caracteristico olor de esta planta. Como quiera que en la transformacién
phtrida a que se somete en ¢l enriado, han podido tener lugar transfor-
maciones internas, pretendemos estudiar qué diferencias podrian obser-
varse en el citado aceite esencial, segin sea separado de la fibra bruta o
de la enriada, ya que el olor de una y otra si que es distinto.

Hemos hecho la separacién por arrastre con vapor, y posterior extrac-
cién con éter, dada su facil emulsidn con el agua. Se separa un liquido
aceitoso, pardo rojizo, de olor penetrante, no desagradable a pesar de
que durante el proceso de destilacién resulta molesto el tipico olor del
esparto. Ya daremos en su dia datos sobre este aceite, que muy bien po-
dria encontrar aplicaciones técnicas, quién sabe s como baf-'.e de perfu-
mes, o fijador de ellos.

También estamos cstudiando la fraccién esteroidea de las grasas y
cera de esparto, para lo cual trabajamos en la separacién abundante de
ella, con objeto de poder comprobar resultados nuestros anteriores, y
seguir laborando para poder llegar a la conclusién de si se trasa de algu-
no de los fitoesteroles ordinarios, o si por el contrario, es algun compues-
to no clasificado, pero de estructura adecuada para ser materia prima de
hormonas o substanclas relacionadas.

Por iltimo, creemos haber observado la presencia de alcaloides. Siem-
pre nos habia llamado la atencién, el hecho de que exista la esparteina,
alcaloide que no tiene que ver nada con el esparto, sino con la retama
(«Spartium scoparumn), Pretendemos aislarlo y estudiarlo.

Una tltima aplicacién, para lo inservible, seria su uso como fertili-
zante. En efecto, el residuo de polvo de esparto empleado en la obten-

(61) A. Worrman: Studies on hidrogenation of Sulphile Waste Liquor, Acta politéchnica
nimero 59 (1950
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cién de cera, o incluso el utihzado para la produccién de furfural, podria
en dlimo extremo devolverse a la tierra, ya que su riqueza en nitrége-
no no es despreciable. En efecto, hemos realizado determinaciones de -
nitrégeno, tanto sobre fibra como sobre polveo, con resultados medios
muy aceptables. Sobre fibra, el porcentaje de nitrégeno fué de 0°5 %,
que equivale a 3’5 9, de proteinas. Sobre polvo, la proporcién resultd ser
de 0'4 9, de nitrégeno, equivalente a 2’5 9 de proteinas. Precisamente,
en los. escasos andlisis que hemos enconirado en la bibliografia, sobre el
esparto, prescinden siempre de la proporcién de proteinas, idea comple-
tamente injustificada. Esta presencia de substancias nitrogenadas, hace
interesante el destno del esparto, como paste para levaduras alimenti-
cias, ya que como advertimos éstas consumen, ademds de azicares, las
substancias proteicas. :

No descartamos la 1dea de que parte del nitrégeno forme como hete-
rodtomo, en' algin ciclo, ya que en los ensayos preliminares de separacién
de alcaloides, se obtenfa un producto escaso, pero que recordaba por el
olor a la quinolefna o alguna otra base relacionada.

EL ENNOBLECIMIENTO DE LA FIBRA DE ESPARTO

Al hablar de la tecnologia actual del esparto, inclufamos su aplica-
ciéon como fibra propiamente dicha, en el campo textil, si bien prescindi-
mos adrede, por ser mds conocido, del destino usual del esparto, “hacia
la elaboracién de cuerdas, pleitas y capachas.

Es muy conocido que para la confeccién de estos objetos, puede utili-
zarse bien la fibra bruta, tal como se coge de la planta, (esparto crudo), o
bien después de desecada al aire (esparto oreado); pero mas frecuente es
que se someta la fibra a un proceso de putrefaccién bacteriana (esparto
enriado o cocido), para después, mediante una accién mecdnica, conse-
guir el desfibrado parcial, recobrando mayor flexibilidad,

La mayor parte del ‘esparto consumido en los usos ordinaires, ha sido
sometido al proceso de enriado. El cldsico proceso, se verifica sumergien-
do los haces de esparto en agua corriente estancada, sujetos con piedras
durante varios dias, mids o menos, segin la estacién del afio, al objeto de
que se disuelvan las substancias gomosas y céreas que mantienen unida
la fibra a las materias incrustantes. Este proceso, tal como se lleva, pre-
senta muchos inconvenientes, en primer lugar, la larga duracién, y por
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otro lado, el hecho de que se necesite una corriente de agua, no siempre
a la mano, o bien, la insalubridad que crea alrededor de las balsas, en el
caso de aguas estancadas. Por otra parte, este enriado no es suficiente
para dejar sueltas las fibras elementales, y siempre ba de ir seguido de
una acclén mecdnica (majado o picado), con la correspondiente pérdida
de resistencia, ya a pesar del enriado, la materia silicea (iricomas) conti-
niia alli, y en el majado actda como elemento cortante.

Para el enriado de otras fibras, se han propuesto NuIMeErosos procedi-
mientos, siempre plotegldoa, por patentes, pero para el caso del esparto
parece ser que casi, exclusivamente, se siguc la putrefaccién en balsas
{coccién), con el consnglueme mal olor que inunda los alrededores y con
todos los defectos anejos a las aguas estancadas. Se siguen, unas veces
métodos fisicos, otras métudos quimicoes, y no faltan los procesos que
pudiéramos llamar mixtos.

Haremos un breve resumen de algunos de los metodes fisicos em-
pleados para otras fibras (62).

Exite un procedimiento que uuliza las corrientes de alta frecuencia para
el enriado y decoloracién simultinca. En otros casos se ha empleado una
corriente de alta frecuencia, en-un medio acuoso y clorhidrico, para en-
riar y tehir simultdineamente por adicién de un colorante, haciendo pos-
terlormente un tratamiento alcalino.

La accién de la luz ultravioleta se ha preconizado, pata separar subs-
tancias pectlmcas en presencia de clertos agentes quimicos, como por
ejemplo dcidos diluidos. También se tiene noticia de un tratamiento por
una corriente de aire 10mzado por accién de una corriente de alta
tension.

Mis numerosos, v de mds Interés para nosotros, son los métodos qui-
micos. Describiremos algunos de ellos brevemente: .

Unas veces, es la accidn de la lejfa de sosa concentrada, la que es su-
ficiente para el ennado, debide principalmente, a la formacién de jabo-
nes resinicos, arrastrables por lavado,

Una patente, recomicnda la utilizacién de sosa cdustica al 20 9 fria,
en la que se sumergen las fibras cortadas, por la que se hace pasar una
corriente de cloro, regulando las condiciones para que sc forme la menor
cantidad posible de cloruro sédico. Se lava, acidula, y trata con disolu-
cién de bisulfito.

"El tratamiento con sulfato amdnico del 'l al (°5 ¢ %, también se ha
utilizado, realizando luego un tratamiento alcalino.

En otro procedimicnto se utilizan dlcalis bajo presién y en caliente;

(62) L. Disrmens: Newe Verfahren in der Teehnik der chemischen Veredlung der Textil
farsen. Verlag Birkhiuser A. G. Bazel (1948}
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después un lavado en frio; seguido de la accidn de cloro en presencia de
silicatos, un dcido y finalmente una maceracién durante 10 a 12 horas
en disolucién de jabén a 30" C, y con adicién de sulfato aménico.

Interesante es el procedimiento que recomienda el tratamiento con
lejia potisica del 10 al 15 9 a presién normal, durante una hora. Asi se
disuelven las proteinas vegetales ¥ pectinas, por formarse las sales potd-
sicas solubles, Dcspucs de la cocadn se trata con sulfirico diluido y lava,
y por dltimo, sosa, separandose el dcido peu:mlco formado en el desdo-
blamiento. Aun puede blanquearse por-completo, por la accién de cloro.

En general, a base de tratamiento alcalino, hay numerosas patentes,
con sélo ligeras diferencias. Ya hemos descrito algunas que utilizan pre-
siones altas y otras que lo hacen a presién normal, y todavia podfiamos
citar una patente que recomienda dos cocclones, una a alta presion, y
otra a baja.

Un proceso utiliza el tratamiento previo con letjia de sosa al 19
durante unos 20 minutos, después se trata con disolucién de bisulfito de
calcio a presién. La disolucién de sulfito contiene un 1% de 6xido de
calcio y 8'5-9 9% de anhidiido sulfuroso (la disolucién de bisulfito se pre-
para haciendo pasar anhidrido sulfuroso por lechada de cal). Se deja asi
¢l lino, muy bien bldnqucado pero queda con bastantes proteinas y otros
ligantes. .

También se ha utilizade un tratamiento dacido, con concentraciones
del 35 al 40 9, cloracién en este medio acido, y finalmente una accién
alcalina.

Se ha recomendado tamblen la ebullicién con disolucién de ortofos-
fato o pirofosfato de sodio o de calcio.- Otras veces se emplea la accion
del permanganato potasmo diluido, 0 de la del sulfito sodlco al 4 %.
También, el bisulfito junto con sulfato.aménico.

El tratamiento con alcohol diluido y accién de dlcalis y sulfatos de
alquilo, hace posible enriar en frio aun a fibras bastantes cortas.

Muy 1itil es un tratamiento con cal, a la que se afiade ung o varios
aminoicidos, o blen proteinas, que con cl dlcali, "s¢ hidroliza (ejemplo,
cola animal).

Un método de enriado utiliza un tratamiento con caseina, alcaliniza
y trata post(-:riorrnente con acético. En una primera etapa las fibras se.
introducen en la disolucidn de caseinato al 15 %, preparada a partir de
100 partes de caseina, 90 de lejia y 100 de agua. En la segunda etapa se
trata con acético al 2 % hasta el 959 y se lava. Otro cs el tratamiento
con boro-lactato (mezcla constituida por 850 kgs. de sosa, 2.650 de 4ci-
do bérico, 1.000 de ldctico, los cuales se calientan bajo presion de 5 a

8 kgs., en 50.000 partes de agua).
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También ha sido recomendado, el uso de diversos agentes de limpie-
za, como por e]emplo el Igepdn o ¢l Gardinol, ]unto con Dbisulfito. Asi-
misma ¢l tratamiento con 4cidas naftalén-sulfénico o derivados substitui-
dos (nekales).

Otras veces sc hace el tratamiento con sebo de lana (suarda) y aleja-
miento posterior.

También pueden coriarse fibras, tratando con disolucién de una sal
metdlica que posea dos etapas de oxidacién, por ejemplo, cloruro férrico
o permanganato potisico, durante varias horas. Después, a la temperatu-
ra ordinaria, se trata con un oxidante en medio acido débil (activina;
perdxidos, hipocloritos, etc)). Después se blanquea con un- reductor, tal
como un hidrosulfito.

Una patente utiliza aceites sulfonados y muy ionizados, por la accién
de una corriente alterna de alta tensmn y de mis de 500.000 periodos
(sin alcalinizacién).

Interesante es también la maceracion con emulsién de aceite de lina-
za con trementina, amoniaco y un tratamiento posterior con una disper-
sion de jabén y aceite de linaza. Finalmente, se acidula con clorhidrico.

Se puede realizar el enriado, por accién de una diastasa a 45° y pos-
teriormente se trata a presién con jabén de resina.

En el caso de fibras muy proteicas se tratan con un bafio alcalino (vi-
drio soluble), al que se afiade un detergente (ejemplo, aceite mineral sul-
fonado). También puede utilizarse una suspensién de gel de silice en
vidrio soluble, con aceite sulfonado.

El enriado del cdflamo verde puede hacerse tratando con dlcali, lue-
go con acido hlpocloroso con introduccién simultinea de anh1dr1d0 car-
bénico y finalmente con hidrosulfito.

También es dtil un tratamiento con dcido diluido y lavado, desgoma-
do en bafio de jabén, blanqueo con hipoclorito, y finalmente, acidifica-
cién. Todos estos procesos se hacen en frio.

En el caso de la pita o agave se recomienda el enriado por tratamien-
to con lejias diluidas a temperaturas y presién ordinarias, separando el
liquido por compresién, que arrastra las gomas ligantes.

Veamos ahora algunos tratamientos dc fibra algo mdas especificos:

En el case del lino, es muy 6til un tratamiento rmecinico sobre la fi-
bra verde, seguido de un tratamicnto quimico con alcali a 1607, durante
dos o tres~horas, en presencia de un reductor suave. Para cl lino también
puede hacerse una primera separacién de pectinas por disoluciones alcali-
nas calientes (ejemplo, carbonato sodico mds disolventes orgénicos);
después, se trata con disolucién de triptasa en medio alcalino (pH =
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= 8'2-10'2), se blanquea después, obteniéndose asi una fibra semejante
al algodén corto, hilable.

Otra patente utiliza permanganato potdsico y separa el bidxido de
manganeso formado, mediante oxilico.

También para la fibra de lino, se recomienda un tratamiento con .
“diselucién de carbonato sédico, se fava  luego y deja varias horas en di-
solucién de cloruro férrico. Se trata ahora con un peréxido (ejemplo, ac-
tivina). O bien se utiliza una disolucién de carbonato sddico del 0'9 al
'3 9, junto con una disolucién de sulfito sédico, del 0°2-0°75 %, y otra
de ]al)on del 0°2 al 0’5 9%,

Una patente, de tipo enzimdtico, utiliza la fermentacién diastasica
a 45°, seguida de una coccién a 3-5 atmésferas en disolucién de jabén de
resina. Por dltimo, la fibra del lino se acidula, lava y blanquea.

El lino puede también tratarse con un bafio de metafosfato de sodio,
o con carbonato sédico, en presencia de bentonita. .

También la introduccién en un bafio que contiene, por ejemplo, dos
partes de clorhidrico por 100 de fibra, a 35" C durante 36 horas. Lue-
go, se trata sin Javar demasiado, con una disclucién de hipoclorito acidu-
lado, o con disolucién de cloro. Se calienta con una lejia que contiene
hidréxido sédico y sulfite. Una modificacién de esta @iltima, utliza en
vez de hidréxido sédico y sulfito en el bafio final, sélo blsulﬁto, o si
acaso, éste en mezcla con sulfito,

Para el cifiamo se utilizan tratamientos muy semejantes a los del
lino. Ya hemos citado algunos anteriormente para el cdfiame verde.

Veremos algunos métodos seguidos para ¢l yute:

Se mejora la fibra de esta gramfnca rratandola durante dos a cinco
dias, a 30-35° C, en baiios que contienen bacterias de enriado de line o
cafiamo, a los cuales se afiade fosfato potdsico como medio alimenticio
(se obtiene una lana brillante parecida al algodén).

Seglin una patente americana, se evita el amarilleamiento, durante
la coccidn alcalina, tratando con permanganato potdsico a un pH = 68,
tamponado con fosfato-fosférico. Después de esto se somete al tratamien-
to alcalino, asi como al blanqueo con peréxido.

Se puede hacer el enriado completo del yute y blanqueo, introducién-
dole primeramente en clorhidrico y después en mezcla de jabén, accite
de rojo turco e hipoclorito. Despues se trata con dcido formico. Todo sin
necesidad de sobrepre310n

Muy buen resultado se obtiene por varias cocciones con trifosfato de
sodio, se lava por tratamiento en caliente con bisulfito al 4 9, con fo cual
el color rojizo pasa a amarillo claro, lucgo se trata con sosa del 18 9,
con lo cual, aparece una nueva coloracién obscura, como consecuencia de
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la descomposicién de la lignina. Finalmente se aclara por blanqueo con
permanganato potdsico y bisulfito. Por este tratamiento se consiguen fi-
bras que toman bien los colorantes acidos.

Las fibras adquieren tacto suave por tratamiento con grasa, hilado
posterior y coccidén con carbonato sédico.

Segin Rosarttr puede substituirse el tratamiento alcalino en caliente
por un blandeamiento con lejfa de sosa fria, de 30" Beaumé. Las fibras
se cortan de 20 a 30 cms., y tratan con diversos bafios de blanqueo

Todos estos procesos que hasta aqui hemos referido aspiran en gene-
ral a facilitar el desfbrado elemental de las- fibras textiles ordinaras.
Casl slempre se pretende obtener unas fibras lo més parecidas p051bles al
algodén (cotonizacidén) y de resistencia aceptable, tendiendo siempre a
aumentarla (ennoblecimiento).

Todos los métodos empleados para la catonizacién de fibras liberia-
nas responden a uno de estos tipos:

a) Por coccién en disoluciones dlcalinas con o sin presién, ordina-
riarmente en presencia de detergentes

B} Tratamiento con disoluciones dcidas calientes.

c¢) Tratamiento con medios oxidantes (gas cloro, ozono, etc.).

d) Tratamiento con enzimas. -

Sobre el tratamiento del esparto sélo encontramos, que «primero sé
seca al sol, y luego se calienta en vasija ablerta en bafio alcalino, hasta
quc desaparece el color verde. Se somete al enriado de 3 a 8 dfas y des-
pués de este tratamiento se separan las fibras, que son de 10 centimetros
y sin brillo» (63).

En consecuencia, de la falta de datos referentes a nuestra fibra, hemos
procedido a la aplicacién de numerosisimos procesos de enriado quimi-
co al caso del esparto. Unos, de los recomendados para otras fibras ¥ de
los cuales sélo conocemos la referencia de patente, siempre muy poco ex-
plicita y en muchos casos incluso completamente falseada. Otras veces,
métodos modificados, aunque concebidos a base de algunas ideas sacadas
de las numcrosas patentes descritas y de la experiencia conseguida 2
lo largo de nuestros trabajos. No obstante, no podemos dar resultados
concretos, puesto que aun estamos en proceso de estudio. Si acaso, dare-
mos cuenta, de la resistencia que mostraban fibras enriadas por nosotros,
por los procedimientos quimicos miés sencillos, comparindolas con la
tenacidad que presentan las fibras enriadas por el procedlmlenm cldsico,
Hegando a la conclusién de que la perdld’t de resistencia observada es
bastante insignificante, en comparacién con las grandes ventajas que

(63) L. Disgrexs: Op. cit.,, pig. 101; Rel. Prof. Herzoe, Technolegia der Temtilfasern



CONTRIBUCION Af, ESTUODIO DEL ESPARTO ESPAROL 317

tendria el enriado artifiaal. Pero los resultados no han de considerarse
del todo aceptables, mientras se ohserve cualquier disminucién de resis-
tencia..En la misma tabla indicaremos la resistencia que mostraban fi-
bras, que nos presentaron, como enriadas quimicamente y sometidas a
un blanqueo- «no degradante». Los valores que se dan se han de enten-
der como resultados medios, ya que dada la gran dispersién observada,
hubo que hacer un gran nimero de determinaciones. He aqui los resul-
tados medios determinados en dinamdmetro de fibras:

Fibra esparto ¢rudo . . . . . . . . . . . . . . 30 Kgs

Esparto cocido (enriado clsico) . . . . . . . . . .- 28 »
Esparto, enriado guimicamente y blangueado . . . . 81w (F)
Esparto, enriado guimico (NaOH 1 9, 5 atm. 14 hora). . 26 »
Enriade quimico (CO,Na, 1 %, 5 atm. 4 hora} . . . 26’5 »
Enriado quimico (CO,HNa 1 %, 5 atm. 4 hora) . . . 26’2 »
Enriade quimico {(NaOH 0’5 ¢, 3 atm. 14 hora) . . . 262 »
Enriado con agua a presion (3 atm. X4 hora) . . . . 26°5 »

{*) De procedencin extraiia.

De los datos anteriores se deduce, que la resistencia no sufre grandes
alteraciones para unos v otros medios de enriado, ya que las condiciones
han sido casi idénticas. No obstante, ¢l aspecto de las fibras es bastan-
te diferente, asi, mientras las tratadas con bicarbonato quedan obscureci-
das y bastante d.]')lE[‘laS quizas aptas para ¢l cardado directo, en cambio
las enriadas con sosa al 0'5 9, quedan amarillas, y aunque algo abiertas,
en menor cuantfa que las anteriores. La fibra que hemos llamado blan-
queada se ve que de todo punto es inaceptable, dada su escasisima re-
slstencia.

Aun cuando, hemos procurado elegir fibras de aspecto externo, sobre
todo de grosor, parecidas, estas medidas son un tanto arbitrarias. Por
ello procedimos luego a hacer medidas wmpdlanvas entre pesos lgua-
les de fibra para igual longitud, lo que nos garantiza igualdad de grosor
en el caso de andloga densidad (aproximadamente podemos suponerla).
Dado el buen aspecto que presentaba la fibra blanqueada que nos
presentaron, nos interesd especialmente ~para este caso teper en
cuenta en la comparacién, pesos y longitudes iguales. Damos a continua-
cién los resultados, al comparar con fibras cocidas por los procedimien-
tos clasmos asi como respecto a fibras cardadas. Para todos los casos to-
mamos muestras de 20 centimetros de longitud, que.pesaban 0268, grs.
A pesar de tomar estas precauciones, siempre se observa gran dispersién,
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por lo cual sélo es posible establecer valores estadisticos, que aunque no
de manera absoluta, si que nos pueden permitir por lo menos, una idea
de las resistencias relativas. He aqui unos cuantos valores medios:

Esparto cocido. . . . . . . . . 28’800 kgs.
Esparto ecardado . . . . - 24’300 »
Esparto enriado quimico y blanq . 7000 »

También se thlcrnn medldas sobre algunas confecciones a base de
estas fibras, en compdracmn con owros trenzados de cAfamo y de pita.
Se siguié el mismo criterio, de peso y longitud constante (15 centimetros,
con un peso de 0'1254 grs.). Los resultados fueron:

Canamo trenzado. . . . . . . . 25300 kgs.

Pita trenzada . . . . . . . . . 11’450 »
Cifiama . . e e 247000 v
Esparto blanqueado e e 9’250 »

Esparto cardado (erude) . . . . . 18500 »

Nos presentaron una cuerda, confeccionada con esparto b]anqueadm
cuvo aspecto era excelente, y qmslmos comparar su resistencia con otra
elaborada por nosotros a semejanza de aquélla, obteniéndose diferencias
de tenacidad demasiado grandes:

Cuerda presentada (tres guias). . . 26’000 kgs.
Cuerda nuestra (tres guias), mas de . 32000 » o (&)

(&) Hemos de advertiv que nuesiro  dinamdmetrs no permite  medidas por encima de
2 ks .
os.

Descompusimos nuestra cuerda y comprobamaos la resistencia de dos
y una guia, con los resultados siguientes:

Dos gulas . . . . . . . . . mis de 32 kgs.
Una guia . . . . . . . . . 27 »

Se ve que una guia, del clisico esparto, sobrepasa a las tres del pre-
sentado.

Ahora se compararon pesos iguales en longitudes iguales de 1a cuer-
da presentada y de la nuestra. Se tomaron partes de un ramal, que me-
. dian 20 centimetros y pesaban 07381 grs.:
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Cuerda presentadsa (una guia) . . . 13’420 kegs.
Cuerda nuestra (una guia) . . . . 31'500 Jzgs.

A lo largo de estos datos hemos podido ver como por un lado, las
confecciones hechas con esparto, aun cuando no haya sido tratado espe-
cialmente, son en parte aceptables, ya que su resistehcia es superior a la
de la pita, pero su aspecto no es del todo como se desearia. Por ello, estdn
justificados todos los esfuerzos que puedan intentarse, para ennoblecer
la fibra, ya sea en su aspecto o ya en su resistencia, pero naturalmente
no pueden quedar estos dos conceptos separados.

Pero quizd, lo méds importante serfa, encontrar algin procedimiento
que evitara el majado a que es preciso someter las fibras, aun después de
enriadas. Actualmente se tiende a la substitucién de los mazos, por algin
tipo de mdquina que exclusivamente por presién, en vez de por marti-
lleo, ensanchara y abriera la fibra, para dejarla en condiciones de sufrir
inmediatamente ¢l cardado basto. Lo ideal seria, incluso evitar la nece-
sidad de estas maquinas, es decir, que en ¢l proceso de enriado, la mues-
tra quedara en ese estado de fibras desgranadas que son de desear. Ya
hemos hablado de que en algunos de los procesos quimicos ensayados,
parece ser que la hoja de esparto queda algo desenrrollada e incluso con
las fibras algo sueltas, sin que, en cambio, hayamos notado gran pérdida
de resistencia. Segin esta orientacién, hemos tenido en nuestras ma-
nos unas fibras, que dicen haber sido obtenidas por un proceso de carda-
do debilisimo, después de un enriado quimico. Las muestras presentaban
resistencias aceptables, en chanto no demostraban gran perdlda pero la
verdad es que en nada se encontraban mejoradas, al no ser si acaso, en
que el proceso a que hayan sido sometidas suponga un ahorro de tiem-
po, y de dinero. Por el color que presenta es posible que también hayan
sido sometidas a un proceso de enriado alcalino y a presién.

Hemos conseguido algunos otros resultados aceptables, que omitimos
porque aun nos queda por perfilar muchas de los datos. Se puede decir,
que todas las patentes ttiles para el caso del CSPdI’tO han sido ensayadas
en nuestro laboratorio, aun falto de completa adecuacién para esta clase
de trabajos. Asi por ejemplo, si bien hemos podido hacer ensayos de en-
riado quimico, no hemos tenido a la mano una cardadora, mas o menos
complicada, para proceder al desfibrado. posterior, y asi hemos tropezado

con algunos otros inconvenientes, que poco a poco vamos procurando
salvar (*).

(*) Debemos manifestar nuestro agradecimienio al Sr. Fspinosa de Rueda, a la BExcelen-
tisima Diputacidn de Murcio y al Patronato «Juan de Ja Ciervan, del Consejo Superior de In-
vestigaciones Cientificas, por la ayuda econdmicr gue han presiado, los dos primeros a uno de
nosotros, y para la adquisicidn de algunos de los aparatos necesarios, el tercero.
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