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MDemoria Descriptiva
de la

Patente de Tnvencion

cue por 20 afios, pare Bspalls y sus Poseslones, se solicita
s favor de D. JiiRi0 GIORDA'L y D. PLwTRO IROIE, anbos de
ne cionalided iteliana, respectiverente domiciliados en

Piazza lazzini, 27, ROMA (italia) y Via CGiardini, 2, PAINR-

10 (ltalia), vpor : » IUJORAS INSTRODUCIDAS BN WL PROCIDI-

1ITYTO TP SACARIFICACION DB CTLULOSA DARA OBTWIMR O™ EATT-

RIAT TR0 TAS SOLUCLIOIMS DT AZUCAR APTAS PARA LA PABRICA-

CION TP ALCOEOL IMDUSTRIAL.?- - - = = - = = = = = - = = =

Verpria descérintive

Ws gabido Gue se puede obtener por hidrdlisis, de
18 celnlosa y de toda materio lefiosa, soluciones de azi-
car susceptibles de variag clases de fermeubtaciones.

Los procedimientos propuestos hasta lo Techa y apli-
5 czdo g pnara este fin pueden dividirse netamente en dos cla-
ses, una de las cuales emplea, a elevelders presiones y beu-
peraturas, soluclones diluidas de 4cidos minercles (co-

. - 2 . . . .
rrientene nte dcido sulfurico, sulfuroso, clorhfdrico y oi-

F
milares ), runddndose la otra en el empleo de aclao clor-
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nidrico superconcentrado o gcido sulfdrico concentrado.
Los dos procedimientos mencionados han sido emples~
dos, en diferentes condiciones de realizacidn, para dife-
rentes aplicaciones gque, sin embargo, no estdn exentas de
dificultades e inconvenientes gue se traducen en bajo ren-
dimiento y elevado coste de realizccidn.
n efecto, es fdcil celcular, con le férmula sipuien
te, ¢

n Cg Hyg 05 # (n - 1) Hy0 = Cg Hyp Of

que de 100 partes de celulosa libre, o de celulosa conte-
nida en el meterial lefioso empleado, pueden obtenerse 1lll
partes de azdcares fermentsbles, y tampién se sabe que el
grado de rendiwiento obtenido con varlos procedimientos
tanto en el laboratoio como, y mds particularmente, en
instalsciones industrisles difiere grandemente del resul-
tado mencionsdo, Bsto sin tener en cuenta la cantidad a-
dicionsl de raterial fermenteble de azdcer debido a las
pento sas.

Tn los nrocedimientos gue emplean dcidos diluidos
8 elevalas presiones y tempersaturas, uvna discreta canti-
dad del azdesr producido por sacarificacidn es material-
mente destruido vor la elevada temmeratura, o en todo ca-
so hecho inservible nor la gsirmltdnes Formascidn de pro-
ductos tdxicos pora los fermentos, como fenoles, furfurol
y similares.

%n el empleo de dcidos diluidos ha sido introducida
una me jora por el procedimien to 3choller-Thornesch, se-
gin el cusl el material celuldsico es dispuesto dentro de
un sutoclave edecuado (filtro) atravesado, a la temperatu-
rg de aproximsdamente 180° C., »or una solucidn circulan-

te de £cido.
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Las ventajas de este nrocedimiento, que permite susq
trger continuamente & la accidn de la temperatura elevada
los productos de la gacarificacidn, son substenciales. Tl
rendimiento del »rocedimiento Scholler alcanzs normalmen-
te de 20 a 24 litros de alcohol ( cuando la solucidn ob-
tenids es sometida a fermentacidn alcohdlica ) por cads
100 kilos de materisl lefioso seco. 3in embargo, este ren-
dimiento es mucho mds bajo que el tedrico, que deberie
ser en redia de mfs de 35 litros de alcohol ; sdemds, es-
te procedimiento no estd exento de dificultades referen-
tes a los medios para crear las presiones y temperaturas
requeridas y produce soluciones fermentables demasiado di-
1uidas gue exigen una gron cantidad de combustible para
la destilacidn del alcohol y una vaste instalacidn para
la fase de fermentacidn.

Los procedimientos bassdos en el uso de 4cidos con-
centrados, adn cuando nermiten rendimientos superiores,
no han sido empliamente splicados por los costogos metales
esneciales necesarios en la instalacidn N tembién por las
aifticultades econdmicas y téenicas gue imnlica estos pro-
cedimient os.

Cusndo se usa 4cido clorhidrico concentrado, ha si-
do comprobado que la concentracidn minime necesaria para
alcanzar un elevado grado de sacori ficacidn es de 40 a
42 % de deido clorhfdrico, porque el £cido clorhfdrico de
concentracidn normal ha resultado de actividad escaéa o
mula. Tste procedimiento ha sido realizado por Dergius en
une instalscidn, que adn trabeja, en la cual el rendimient
to es, segdn se dice, por ceda 100 kilos de material le-
fioso seco, de 60 kilos de azlcar, dos terceras partes

de los cusles pueden btransformarse en alcohol.
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$in embargo, la instalacidn para la reallzacidn del
procedimiento de Bergius es costosa ¥ requiere amplios y
dififciles medios de operscidn (requeriendo el uso de &cide
clorhidrico as! concentrado recinientes cerrados y eleva-
das presiones) siendo pues diffeil la recuperecidn del 4-
cido, mientras cue vnor otras parte se sufre una nérdida
considersble debida a la parte de decido clorhidrico que
no recunerada as? como sl elevado coste del procedimien-—
to debido a las dificultedes de funcionsmiento de la ins-
talacidn y al rdpido deteriodo de la miswa.

Los vrocedimientos propuvestos para cuando se usa
doido sul®drico concentrado se bassn en un €cido concen-
trado o aproximsdamente el 72 %, habienlo demostrado la
experiencia que concentraciones superiores destruyen la
celulosa carbonizdndola mientras que concentraciones in-
feriores al 72 % dan bajos rendimientos. De todos modos,
el uso de 4cido sulfdrico concentrado no ha sido intenta-
do en 1la prdctica actital por el gron consumo de este dei-
do y por lag dificultades halladas en su recuperacidn a

pesar del gran nidmero de natentes concedidas en este cam-

RS

O

Jegin la nresente invencidn se usa 4cido sulfdrico
por ser indudcblemente este dcido el mds fdcil de obtener
en grendes centidedes para este fin, norcue las instala-
cloneg cue lo producen estdn repartides en nuchos lugares)
v nor su més Tdcil tratemiento en instalaciones menos cost
tosas.

™1 procedimiento segdn la presente invencidn se ba~
ga en le comprobaci&n de las ume jores condiciones’para sa~
tisfacer con el fin de reducir a un minirum el consumo del

/7 . . . -
écido, sacando pertido de gu gren poder de nroduccidn <o
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de azdcar tanto en frio comomen ccliente, ssi de conseguir,
con gestos moderados y con una instalacidn sencilla y de
£4cil funcionamiento, los mayores rendimientos de azdcar

en las e jores condiciones de Fermentebilidad.

Las condiclones necesaria nora le anlicecidn del pro

cedimiento segdn la presente invencidn son lag siguientes

1) . Separaci6n en dos Pases pare liberer los poli-
saceratos, consistente en separar del material lefioso los
azdcares, la semicelulosa y en general todos los componen-
tes (incluidos los nocivos) que pueden fdcilmente y rdpi-
damente ser hidratados y separcdos por celor & presidn y
temperaturs medisnas, y en trotar luego el residuo con 4~
cido fri¥o concentrado.

2) . Liezela del residuo obtenido segén 1), o el mate

rial celuldsico original, con £cido sulfdrico de concen-
trocidn superior al 72 %, en condicilones conveniente, con
el fin de impedir la destruccidn de la celulosa.

3) . Tratemiento mecdnico para obtener, con uns In-
time mezcla de los residuos (obtenidos en 1), una sacari-
ficseidn complete con un consumo minimo de deido.

Tjemplo I. Se someten dursnte medie hora & una primers

T

sacarificacidn con 400-600 litros de deido sulfdrico dilui
do (0.5 a 5 %), a una temversturs de 135° C., 100 kilos de
polvo seco de madera, gerrin de madera, paja y similares.
Le solucidn filtrada, después de eliminar de ella el fur-

furol los Pfenoles y los otros aceites etdricos mediante

destilacidn en contracorriente de vapor, es sometida a fer
mentacidn. 21 residﬁo;es mezclado, en eparatos mecdnicos

convenientes, con 60-100 kilos de f£cido sulfdrico, de den-
sidad 1,84, impidiéndose el recalentamiento de la masa sea
opersndo lentemente sea con una conveniente refrigeracidn.

Diluyendo con sgua se obtiene, de toda la cantidad de ce-
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lulosa conbtenids en el material inicial, un buen rendimienf
to de azdcar fermentesble.

Msemnlo II. Se tratan con 130 kilos de deido sulffrico de

concentracidn superior al 70 ﬁ 100 kilos de material celu-
1dsico seco { de 2 a 10 % de humedad ), impidiéndose el
recalentamiento de la masa sea operando lentomente sea, e-
ventualmente, mediante refrigeraciédn. Diluyendo a un 10-20 A
gse obtiene una solucidn de azdcar libre de furfurol apta
pera la fermentacidn.

Las soluciones de dcido pars lavar la lignina pueden
usarse, cuando se léva convenientemente, en la primera fa-
se de trstamiento por el calor con dcido diluido.

La operacidn arribe mencionsde resulta mds convenient
te cuanfo gea posible recupersr f£4cilmente por lo menos
una parte del dcido usado.

Weta recupereci&h es posible, segdn la presente in-
vencidn, porgue el deido sulfirico es contenido en el re-
siduo dé 1a sacorificacidn en forma de yeso mezclado con
ligning y esta me%cla, sometida a calcinacidn a elevada
temreratura, se decompone produciendo snhidrido sulfuroso
que puede ser empleado paras recunerar &cido sulfirico y
cal, siendo dtiles ambas estas substencias en las fases
sucesivas del procedimiento mientras gue la lignina forma,
por s¥, el combustible pars las operaciones necesarias al
cual pueden, eventualmente, afiadirse otras pegueflss centi-
dsdes de residuos o de carbdn.

Cuando se uiera pueden afiladirse pequeiias cantidades|
de arcilla & lo masa cue coantiene lignina y yeso para ba-
jar la temperatura de l1a reaccidn y sustituir la cal con
escoria de cemento.

Wjiemplo : Cuando la sacerificacidn ha sido completeda se

allade cal en forma de lechada de cal de una concentracidn




de 20 & y se somete el conjunto a hidrdlisis cslentdndolo
a 100° C. con o sin el tobal de le lignina y del yeso for-
mados. Cusndo la hidrdlisis estéd completada se neutraliza
170 v filtra la masa. 21 res?’duo consistente en yeso y ligni-
na, al cval se afiade un 2 % de arcilla, es calentado en un
horno & 1%00° C. nara recobrer el anhidrido sulfuroso y 18
cal que son ambos devueltos al ciclo.

Lo operscidn puede ser reslizads en un horno verti-

178 cal de campana 0 en un horno rotativo.

RRIVIWD1ICACLOIT®S

Se reivindican :

1) « La proniedad y explotacidn exclugivas de un procedi-
miento varas sacerificar celulosa libre o celulosa conteni-
ds en meateriales vegetales lefiosos o no, y similares, con
180 sistente en mezclar graduslmente dichos materiales con é-
cido sulfdrico de concentrecidn superior g 70 ﬁ, impidien-
do el recalentsrmiento de la masa sea reslizendo lentemen-
te la overacidn o eventuslmente mediante enfriamiento, ¥
en diluir luego con agua y celentar.

185 2) . Un procedimiento segdn le reivindicreidn 1) coracteris
zado por usarse como maoterisl 1efioso el resfduo de un bra-
temiento & elevads temperatura (135-150° ¢.) con dcido sul-
fdrico diluido.
3), Un procedimierto segdn la reivindicecidn 2) caracteriq

190 zado por usarse, en le operacidn a elevsde temperaturs,

soluciones 4cidas procedentes de lag operaciones a baja

temperatura, de modo que la emtereg operacidn de sacorifi-

cacidn es reslizeds en dos fases una de las cudles se efe$-

tda en coliente y la otra en frio.

195 4) .« Un procediuie nto segdn las snteriores reivindiceciones
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1), 2) y 2) caracterizado por elirinarse, de todas las so-
luciones de azdccr obtenidas, nedisnte destilacidn en con-
tracorriente de vapor, todas las substancias que e jercen

accidn téxica sobre los fermentos.

5) o« Un procedimiento segdn las reivindicaciones 1) a 4),

caracterizado por el hecho de celcinarse a elevada tempe-
ratura la rezcle de yeso y lignina obtenida como re si'duo

de dicho nrocedimiento, recobrdndose asi el anhidrido sul-
furoso que sirve para recuperar el dcido v la cal necesa-
rios pars la reslizacidn del procedimiento.

6) . Un procedimiento segin las reivindiceciones 1) - 6),

carscterizedo por celcinarse la wezcla con sdicidn de ar-
cilla en proporciones teles de nroducir escoria de cemen-
to.

7). Un procedimiento segdn las reivindiceciones 1)-6), ce
racterizado por el hecho de retirar varcial o complet amend
te antes de 1o calcinacidén la ligninea contenida en la mez-
cla y sustituirse con otro material combustible.
8) « Un procedimiento segdin las rateriores reivindicaciones
csracterizado »nor constitulr eseneialrﬁnte :

» MTJORAS INTRODUCIDAS WM WI PROCUDIMITITO T® SACARIFI-

CACLON DT CPLULOSA PARA OBTHWIER DB LATERIAS LWNOS3AS

IOLUCION™S DB iZUCAR APTAS PARA LA FADRICACION TR Al~-

COHOL 1ITDUSTRIAL® = = = = = = = = = = = - = = = — = -

Conste la nresente Memoris descriptiva de ocho ho-
jag numeradas y mecanogrefiades en une sola carsa.

3evilla, 25 de Marzo de 1939 111 A.T.
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