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E1l presente invento se refiere a un procedimiento
para la sacarificacidn de la hemicelulosa de madera u otras
materias de partida por percolacién a presidn con dcidos —-
diluidos en percoladores con cono filtrante inferior, asi -
como para el tratamiento ulterior de las soluciones sacdri-
cas obtenidas y del residuo compuesto esencialmente de celu-
losa y lignina,., El nivel de la técnica en este campo se pre-
prende prineipalmente de la patente alemana 640.775. Segun
ella, la hidrdlisis de la hemicelulosa y de la celulosa de
madera se hacia principalmente en régimen continuo, aungue
a diferentes temperaturas durante el desarrollo del empuje,
v en los periodos enire dos empujes, entre los cuales se in-
tercalaba un calentamiento. La celulosa estaba ah{ constante-
mente saturade de une solucidn de 4cidos minerales débiles,
de preferencia dcido sulfdrico.

con el £in de mantener dentro de limites tolerables
la descomposicibén del azfdcar formedo y existente en el per-
colador, se tenia que percolar con cantidades de lfquido re-
lativamente grandes, resultando de ab{ soluciones sacdricas
relativamente £ldidas del 5,1 % de azdcar reducida o 4,3 %
de dzucar fermentable como méximo con un rendimiento del ==
53 % de azfcar red.

El conocido procedimiento de hidrélisis previs de
nadera de haya seguida de la recuperacién de celulosa alfa
por lavado alcalino de la lignina, también adolece del in-
conveniente de unos elevados gastos de concentracidn por -
eveporacién del prehidrolizado obtenido, y tawbidn de la =
solucién de lignine alcalina resultante. '

El presente invento se ha propuesto la tarea de po-
ner @ punto un procedimiento que permite reducir mucho mds
todavia que hasta ahora la descomposicidén del azfcar, de mo-



5e

15,

20,

25.

30.

314525

do que con idéntica concentracién de las soluciones sacéri-
cas puedan conseguirse rendimientos mds elevados o de prefe-
rencia, & igual rendimiento, soluciones sacdricas bastante
mds concentrades con el £in de ebaratar el sigulente trate-
niento para llegar al producto final, que sélo asi alcanze
importencia aconémica. De forms andloga deberia aumentar tam
bién le rentabilided de la obtencién de celulosa alfa a con-
tinuacién de wna hidrélisis previa de la hemicelulosa.

Esto se soluciona segin la idea del ilnvento llevan-—
30 a cabo la hidrdlisis de la hemicelulosa por lo menos de
dos perfodos consecutivos, consistente cada uno en las giguien
Yes medidas:

a).~ adicidn de una llameda cerge de reaccidn de
deido diluido con una concentracién de iones hidrdgeno equi=
vglente a 1 - 2,5 % sto4 ¥ & una temperatura de unos 90 a
10000, al material de partida precalentado por lo menos has-

ta unos 100°C hasta su seturaeibn con 1l{iquido adherente.

b) .~ Calentamiento de la cargs de material saturada
conforme al punto a) de liguido dcido hasta la deseads teme
peratura de reaccién de 120 a 145%, de preferencia 135 & -
14005, medida en la parte superior del percolador, y munte-
nimiento de esta temperatura durante 15 a 60 minutos.

¢) .= Lavado del azicar formada con arreglo al pun=
40 b) por una serie de pasadas de lavado a unos 90 & 10000,
las cuales consisten parcialmente en eliminaciones de lavado
de una percolacidn anterior con concentracifn de azdcar que
ve disminuyendo por orden, y finalmente en agua, y se¢ hacen
a temperaturass reducidas o decrecientes, en donde la 0 las
eliminaciones procedentes de la o las primeras pasadas de la-

vado del primer periodo se acaban de tratar con la mdxima con-
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centracidn de azdcar al estado de producto final, y las de-
més eliminaciones se almacenan para volverdas a emplear como
pasadas de lavado en otro periodo o en la siguiente percola-
cibn, y porque sl residuo qus contiene en esencia celulosa ¥y
lignina, o bien

d) .~ es tratado en condiciones de reaccidén mucho
ngs afinadas, bajo hidrélisis simulidnea de la cantidad prin-
cipal de celulosa en otros varios perfodos con medidas andlo-
gas a a) hasta c¢), pero mediante mayor concentracidn de deido
y/0 temperaturas de calentamiento y/o tiempos de reaccidn de
las cargas reaccionantes, en donde de forma asimismo andloga
se acaban de tratar al estado de producto final las primeras
eliminaciones de dextrosa relativamente concentrada resultan-
te del punto ¢), ¥y las restantes eliminmciones resultantes -
por el punto ¢) se conservan para su empleo ulterior como car-
gas de lavado en otro perfodo o en la siguiente percolacidn
¥y se obtiene un residuo compuesto esencialmente de lignina, -
0 bien

e) para la recuperacién de celulosa alfa es-someti-
do a un lavado alcelino en si conocido de la lignina. .

Segin le idea del invento es ahi ventajoso,:éﬁtea
de proceder & la sdicién de la oarge reaccionante del primer
per{odo en el percolador que contiene el material de partida,
evacuar el aire existente en el percolador y calentar 6i¥ma-
terial por aportacidén directa de vapor, de preferencie dssde

‘abajo, por lo menos a 100% hasta 13000.

Para la distribucién uniforme del vapor en la torta

de relleno durante el calentamiento de las cargas reaccionan=-

tes y, en caso dado, tambien entre cada una de las pasadas de
lavado hacia el final de la repsectiva fase de lavado (c) es
esencial, que en el calentamiento de la carga del percolador
se ajuste entre la boca de entrada de vapor en el cono filtran-

te ¥ la parte superior del percolador una diferencia de pre-

sidn por lo menos de 0,5 at y, como mdximo de 3 at.
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De esta manera se asegura al mismo tiempo que el
1{quido de lavado circule desde arriba pasando uniformemente
a través de la torta de relleno y que entre en los recintos

~ llenos de vapor condensando a éste al mismo tiempo.

En la salida de las eliminaciones de lavado del co-
no filtrante inferior del percolador es también importante,
procurar que las elimingciones de liqpido que se sueltan a
presidn por el cono filtrante salgan reguladas con una dife-
rencia de presién de 0 -¢0,5 at — subiendo en el curso de unos
15 minutos - entre la parie superior del percolador y el con-
ducto de empalme en el cono filtrante.

Si la diferencia de presién entre la parte superior
del percolador y la boca de salida en el cono filtrante lle~
ga & ser demasiado grande, es decir mayor que 0,5 at, existe
entonces el peligro de que la torta de relleno se comprima
haste el punto que no sea ya posible la percolacién de ligui-
do.

Aqui, para simplificer la evacuacién de lss elimi-
naciones, tiene particular ventaja segin la idea del-invento
conservar la presidn en el conducto de empalme del cono fil-
trante, al menos correspondiendo a la presién de vapor satu-
redo que corresponde a la temperstura que ah{ predomina, de
preferencia algunes décimas de atméefera mis elevade, regu-
lando debidamente la aportacidn de vapor en la parte superior
del percolador.

. . De esta manera, por una paerte se evita qué ge eva-
pore parte del liguido &l salir éste del filtro y que se hin-
che adquiriendo mayor volumen =— lo cual retardarfa natursl-
mente la salida - y, por otra, que haya demasiado diferencia

_de temperatura entre el vapor impelido desde arriba y la tor-
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ta de relleno saturada de liquido.

Si en el percolador se forma una presidn bastante
maeyor, por aportacién de vapor en la parte superior de aquél,
de..lo que corresponde & la temperatura de ebullicién de la -
eliminacién expulsade, cuanto mayor es la presidn mds grande
es entonces el peligro de una condensacidn prematura del vapor
en la torta de relleno, por lo que no tiene ya luger ninguna
opresién ulterior sobre la superficie liguide que se ajusta
dentro de la mencionada torta y, por consigulente, se demora
la evacuacidn de'la eliminacidn.

Seg¥in la idea del invento es asimismo esencial que
la temperatura de las cargas que entran en el percolador guede
siempre por 1o menos 10°G, de preferencia 20 a 40% y més, por
debajo de la temperatura en la parte superior del percolador
0 en la carga existente en este dltimo. De esta manera por una
perte se reduce la temperatura que existe en el percolador y,
por otra, el extracto concentrado es traspasado intens}yamente
desde los poros al liquido de la cerga que rodea laszgafticur
las, por el vapor distendido formado en las respeotivaéfparti—
culas del liguido adherente, por 1lo que el vapor que mq@éa el
magterial antes de la enirada de la carga tiene que seg:qéndenr
sado por la carga liquida, Les llamadas cargas reacoioﬁhqtes
no tiene mfs misién que la de ir reponiendo 4cido nueﬁéiéh la
torta de relleno al objeto de que la hidrélisis avance .in paso
mds, Segin el invento es ahi esencial seguir utilizandn el 1i-
quido de baja concentracién dcide desplazado por la carga reac-
cilonante que entre en el percolador y que es expulsado'domo -
eliminacién y s6lo contiene poca cantidad de azicar, precisa~
mente para conserver la seliminacidn que en wn periodo de hidré-
lisis de la hemicelulosa sale del percolador despuds de afiadir
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la carga reaccionante,’y después de ajustar la deseads concen
tracién dcide vilverla a emplear como carga reaccionente pa-
ra otro periodo.

En la hidrélisis de la celulosa, seglin la idea del
invento se conserve la eliminacidn que despuds de la adiecidn
de la carga reacclonante sale del percolador en el curso de

"un perfodo de hidrblisis de la celulosa, y despuds de graduan

la deseade concentracidn dcide se la emplea como carga reac—
cionante para otro perfiodo, en donde la primera carga reaccio-
nante de la hidrdélisis de hemicelulosa se compone de dos eli-
minaciones por lo menos de una cargsa reaccionante, y en caso
dado de une carga de lavado.

De este manera se consume todo el exceso de ligui-
do procedente de las cargas de reaccidn para la humectacién
v la saturacién del materiel de partida. :

La hidrélisis de celulosa se lleva a cabo seglin el
invento aplicando a cada perfodo de la misma una concentracién
de iones higrégeno de la carge reaccionante correspoh&iente
al 2 -5% Hy80,, ¥ un tiempo de reaccibn de 30 a 96 ninutos
en cada uno, ajustando en el primer perfodo una temperatura
de calentamiento de 180 a 160% ¥, en los siguientes, una -
de 195 a 165°, -

Se ve pues, sorprendentemente, que con tleupos de
hidrdlisis relativamente cortos es ya posible disociar la -
celulosa en moléculas solubles de azicar, mientras que para
la extraccidn de estas moléculas de cada una de las persicu-
las se necesita mééwtiempo - sobre todo para poder obtener
el azdcar en una concentracién lo mds alta posible., Para -
ello, segin la idea del invento, precisamente hay que supri-
mir la reaccidn de la hidrélisis y le descomposicién del azi~
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car bajando la temperaturs y disminuyendo en la medide corres-
podiente la cencentracién dcida. A veces, en determingdos ma=
teriales de partide puede bastar solamente un descenso de tem—
peratura o también sélo la correspondiente disminucidén de la
concentracidén 4eida al lavar el azicar que se ha formado.

Se propone ahora segin el invento un procedimiento
anglogo también para el lavado alecalino de lignina con el £in
de cbtener celulosa alfa., Tiene que llevarse g cabo por lo me-
nos en un periodo andlogo a la hidrfélisis de hemicelulosa, que
congiste en:

2) .~ Adicibn de una carga reaccionante con la can-
tidad principal del alcali necesario para la disgregacién, de
composicién conocida, con una temperatura de wnos 90 a 10000,
al residuo que queda después de la hidrélisis de hemicelulosa
para su saturacidn con solucidn de atague alcalino.

b) .~ Calentamiento de la carga saturada segin el —-
punto a) con solucibn de ataque hasta la deseada temperatura
de reaceibn de 120 a 14500, medida en la parte superior del
percolador, y conservecidn de esta temperatura duranie 30 a
90 minutos. )

¢) .~ Lavado de la lignina alcalina formada segin el
punto b) mediante uba serie de cargas de lavado de aproximada-
mente 90 a 10000, compuestas parcielmente de eliminaciones de
lavado de una percolacidén precedente con concentracibn de lig-
nina alcalina decreciente por orden y, finalmente, de agua, en
donde la o las primeras eliminaciones de lavado se recuperan
como solucidn de lignina alealina relativamente concentrads -
para el tratamiento ulterior. '

Segin la idea del invento es agui una ventaje si a
la o las primeras cargas de lavado seglin el punto ¢) se afiade

todavia una parte de las contidades de dlcali reciente necesa-
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rio o para la disgregacién. Para el iratemiento de las frac—
ciones de solucién obtenidas con el fin de llegar al produce
to final ha resultado segin la idea del invento muy ventajoso
un procedimiento, el cual se caracteriza porque las fraccio-

'nes de solucidn de azdcar de maders debilmente 4cidas a trange

formar en el producto final se neutralizan con carbonato cdl-
cico, en caso dado afiadiendo de paso hidréxido cdlecico, con'
el yeso formado se concentran por evaporacidn hasta 20 - 30
%, se las deja libre de yeso y luego se vuelven a concentrar
por evaporacién por 1o menos hasta el 50 % de contenido de -
azdcar,

Aqui, segin sea la finalidad prevista de las solu-
ciones, es conveniente hacer un tratamiento con cambiadores
de iones después de la primera concentracién por evaporacién

y de la separacidn de yeso, Ademds, con o sin el tratamiento

con cambiadores de iones, puede ser ventajoso afisdir un tra-

temiento con resinasg decolorantes después de la concentracién
previa y separacidn de yeso, as{ como despuds de un eventual
trataniento con cambiadores de iones. Al objeto de proteger
los cambiadores de iones relativamente caros.yfo las fesinas
decolorantes de las impurezas evitablegs, es también &entajoso
hacer wn tratamiento previo con bentonita o aldmina o, de —-
preferencia, con lignina, en caso dado después de su prepara-
cifn. Luego se separa por precipitacidén el purificador previo
relativanente barato contaminado de impurezas, o sea ié:ben-
tonita, alimina o, de preferencia, lignina. i ;

Segiin 1a idea del invento ha resultado también par-
ticularmente ventajoso lavar el residuo de lignina que queda
después de la hidrdlisis de la cantidad principel de celulosa,
secarlo lo méds posible, de preferencia despuds de ger elimina~



5e

1o0.

15.

20.

25.

30.

=10=

e
e
EEET:J%
51
51

do del percolador, y molerlo, y destinarlo despuds como cons-—
tituyente de forraje.

Segln el nuevo procedimiento, la lignina estd mucho
nmenos recargada de produetos.de descomposicidén de azicar, -
por lo que su actividad superficial es como un 50 % mayor -
que la de la lignina resultante segin la patente alemana —-

640.775. La elaboracidn de la lignine es, por lo tanto, mu-

cho mds sencilla que hasta ahora.

Lg ligning puede servir ventajosamente de sustancia
de soporte para soluciones sacédricas de las distintas frac—
ciones, o para productos del tratamiento ulterior, tales como
xilita y sorbita. '

Se sugiere, pues, agregar a la ligning preparada,
entes de su empleo como consiituyente de forraje, azﬁéar -

mixte de la hidrdélisis de hemicelulosa de madera de pino --

despuds de la correspondiente concentracidn por evaporacién

y/0 sgua madre de la cristalizacién de la solucidn de dextro-
sa obtenide por la hidrélisis de la celulosa de madera de -
pino y/o de fronda. _

Ademds, para fines especiales, puede interesar el
afiedir a ls lignina preparada, antes de su empleo como cons~
tituyente de forraje, un elcohol de azdcar obtenido del hidrd
lizado de la hemiceluloss de madera de fronda, en particular
de madera de haya, por hidrdgenacidn, en particular xilits,
y/o un alcohol de azdcar, en particuler sorbita, obtenido por
hidrégenacién g partir del Hidrélizado de celulosa de madera
de pino o de fronda, y sgragar asimismo a la 1ignina,>prapa-
rade, antes de su empleo como constituyente de forraje, un -
alcohol do azlocar mixta, compuesto principalmente de manita,
obtenide por hidrégenacién a partir del hidrélizado de hemi-



5e

10.

15.

20.

25,

30.

iy

314525

celulosa de madera de pino. Segin el invento es igualmente
ventajoso afiadir a la lignina preparada, antes de su empleo
como constituyente de forraje, sustancias actuvas tales como
vitaminas, trazas, encimas y/o antibidticos.

Para poner en prictica el procedimiento se sugiere
segin el invento un dispositivo que estd caracterizado por-
que para uno o0 varios percoladores con cono filtrante inferdior
se ha provisto un nidmero de cubas acumuladoras con heocenismo
egitador correspondiente a la cantidad de cargas de reaccidn
con diferente concentracibn de deidos y/o de élcalis, y para
cada periodo de la hidrdlisis de hemicelulosa y de la hidré-
lisis o de la disgregacidn de celulosa une bateria de cubas
acumuladoras correspondiente a la cantidad de cargas de lava-
ao necesﬁrias con conductos de clierre superiores a empalmar
a cada percolador, por intermedio de un recipiente de expan-
sidn, y conductos de empalme inferiores con cierre a través
de una motobomba para cada percolador.

Segin otra caracteristica es ahi ventajoso dﬁe el
conducto de vapor de escape desde los recipientes de expansién
en el 6 los acumuladores de agua de lavado esté directamente
en comunicacién con el precalentamiento de agua. L

Por dltimo, segin la idea del invento es couvenien~
te prever para graduar la concentracién de 4eido o de 4lcali
en las cubas acumuladoras de cargas de reaccidn, por 1bvmenos
un depésito para solueidn concentrada de dcido o élcéii con
digpositivo dosificador comunicado con las respectivéé-cubas
acumuladoras.

' La dosificacibn de deido o 4lcali puede hacerse, en
ocasiones, de forms ventajosa directamente en el conducto de

presidn de la bombs reguladora de la cantidad constante de -
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cargas reaccionantes en el percolador, mediante una bomba de
presidn regulada a una de las concentraciones necesarias en
la carga. Las bombas de liquido de percolacidn estédn asi muy
protegidas contra la corrosibn, pues la concentracidn de deido
en las porciones eliminadas es siempre escasa y el 4cido con-
centrado estd frio,

A contimacidn se describe un ejemplo de realizacidn
del procedimiento sugerido por el invento, a base del adjunto

dibujo esquemdtico.

Ejemplo de realizacidn

Un percolador 1 de unos 110 m; de capacidad il —
estd dotado de un obturador rdpido superior y una vélvula de
admisidn superior 3 para liquido de percoladidn y 4 para va-
por., con un cono filtrante inferior 5 que en altura estd di-
vidido en dos partes, y con conductos de empalme independiente
6 y 7 para le admisidn de vapor a través de las vélvules 8, 9
¥ 10 y la salide de 1fquido o través de la vdlvule 11 o de la
vélvula reguladore 12, asi como con un registro de vaciado in-
ferior 13, con acometida de vepor 14 a través de la vdlvula
15 correspondiente a una toma de vapor 16 instalada mde arriba,

Con el registro de vaciado 13 comunica mediante un
codo 17, un ciclén 18 que sirve para la separacidn de la lig-
nina expulseda. Debajo del ciclén existe un vehiculo traﬁéporu
tador 19 pere llevar la lignina a la instalacién de acondicio-
nemiento. Para medir la presidén en la parte superior del perco-
lador se Ka instalado un mendmetro registrador po, y otro ma-
németro pu en el conducto de empalme inferior 7. Para mediﬁ la
presibn diferencial sirve un instrumento registrador pd. Luego
la temperatura de las soluciones que salen por abajo se miden

¥y registran con un termémetro a distancia tu. Todos los instru-
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mentog de medida y control estdn reunidos en una central de
mando (no representada), por lo que toda la instalacibn puede
ser manejads por un operario y un auxiliar.

Desde la valvula reguladora 12 un conducto 20 va a
parar a un recipiente de expansidén 21. En é1, las porciones
de liquido eliminadas que salen a presidn del percolador son
expandidas aproximadamente hasta presibn atmosférica. EL fa—
por expandido es evacuado por el conducto 22 y, el liguido -
expandido, por el counducto 23.

Para la preparacibn o acumulacidn de las cargas rea-
ccionantes se han previsto tres cubas 24, 25 y 26 con.agitador
mecénico, Para la acumulacién de las cargas de lavado del pri-
mer o segundo periodo de la hidrdlisis de hemicelulosa sirven
las cubas A1 -5 0B 1 ~ 4, Para la acumulacibn de las cargas
de lavado del primer o segundo periodo de las hidrdlisis de
celulosa sirven las cubas C 1 - 4 D 1 - 4, Todos los con-
ductos 27 a 30 dotados de clerre estén comunicados al conduc—
t0 23 para todas las cubag, o

Los conductos con cierve para evacuacién de liguido
31 a 34 estdn comunicados por abajo a todas las cubés,'y a tra
vés de bombas 35 a 38 y del conducto 39 van a parar ul perco-
lador por intermedio de la vdlvula 3. Por lo menos 1 cuba de
cada bateria B - D tlene una acometida 40 para el agua de la-
vado, Ademds en cada una de estas cubas existe un serpentin
de admisidn de vapor con acometida de cierre al condﬁcto 22
del recipiente de expansién 21. En el conducto 22 se puede
empalmar todavia una vdlvula reductora de vapor de escape 41
pars otros servicios con este vepor, por ejemplo en un motor.

Por Ultimo se ha previsto todavia, por lo menos, une

cuba 42 con mecanismo agitador para la acumulacién y, en caso
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dedo, la mezcla de #cido nuevo con conducto distribuidor 43
para las cubas 24 @ 26,

Con semejante equipo, el procedimiento sugerido por
el invento puede ahora realizarse de la siguiente maneras

Unos recortes de madera de haya con un contenido de
sustancia seca del 30 % se echan en el percolador, amdlogamen~
te & como se hace también en la industria de celulosa. Prime-
ramente se puede introducir en el una carge de recortes, lue~
go comprimirla desde arriba y rellenarls con vepor de 1 a 4
atm, con el fin de conseguir una empaquetadurs compmeta del
material de partide. Ie presidén se rige ehi por el peso de
lz primera carga, y tiene que ser tanto mds alta cuanto menor
sea ésta, '

Durante el prensedo con vapor desde arriba estd abier
ta una vdlvule de vapor de escape 7a existente en el conducto
de empalme inferior 6 6 7. Una vez completada la carga se —-—
cierra la tapa superior de obturacidén rdpida y la vdlvula in-
ferior de vapor de escape Ta. El aire que existe todavia en
el percoledor es evacuado- hasta unos 40 Torr, después de lo
cual por admisién de vapor desde abajo a través de las vélvu-
las 8, 9 y 15 se calienta la carga, la presién en el percole~-
dor se gradua apro:imadamente en 1 atm.abs. y seguidamente,a
esta presidn, sbriendo un poco una vdlvula de vapor de escape
superior 4a, se hace pasar durante unos minutos de sgbajo a —-
arriba vapor a través de la carga, con el fin de eliminar las
Ultimas inclusiones de aire y conseguir un calentamﬁnjbihhi-
forme de la torta cargada. Se inicia ahora la hidrélisié pre—
via de la hemicelulosa de los recortes de madera de haya con
su 1% perfodo a) por introduceién de la primera denominade

carga reaccionante de unos 45 m3 de solucidn sulfirica al 1,2
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% a 90 - lOOOC. El exceso no absorbido por el material es sol~
tado de nuevo por los conductos de empalme 6 y 7 con distri-
buider 11 y 12, el conducto 20 y el recipiente de expansidn
21 para que vuelva a la misma cuba acumuladora 24, de la que
antes habia sido trasegada al percolador con la bomba 35 y el
conducto 39; b) a través de las vdlvulas 8, 9, 10 y 15 se in~
yecta seguldamente vapor en el percolador y se calienta la car-
ga hasta que un mandmetro instalado en la parte superior del
percolador indique una presidn de vapor saturado, correspon-
diente a una temperatura de 14000. Esta temperatura se conser-
ve entonces durante unos 15 minutos regulando debidamente la -
vélvula de vepor 18,

¢ )o— Ahora se lleva a cabo la extraccién del azdear
formado a partir de la hemicelulosa durante el periodo dB ca-
lentamiento precedente, por una serie de cargas de lavado in-
terrumpiendo de paso la reaccidn de formacidn de azlcer por
dilucién con agua o evacuacidn de la solucidn dcida adherida
al material y descenso de la temperatura, con lo que)sg_reduce
correspondientemente la velocidad de descomposicidn dél,azdcar

formado o existente en el percolador. .

Al objeto de obtener la solucidn sacdrica con la ma-
yor concentracidn posible, la primera carga de lavado de 30 n
de agua tiene ya un contenido de extracto de 2,6 t de la an- .
terior percolacién (fraceién eliminade de la 12 carga de lava-
do del segundo perfodo de la hidrélisis de hemicelulosa). La
carga transportada al percolador a 90 - 100°C desde la cuba
acumuladora B 1 mediante la bomba 36 y la tuberfa 39 origina
wn répido descenso de temperatura o de presidn en el percola-
dor hasta unos 120°C. Esta disminucidn de temperatura correse

ponde & una reduccidn de la hidrélisis aproximedomente hasta
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una cuarta parte. La concentracién de deido es por lo menos
promediada por la carga de agua, y en consecuencis, la velo-
cided de la hidrélisis y de la descomposicién del azdcar se
reduce en total aproximadamente a una décima parte.

Despuds de la expﬁlsi6n de 31 n (incluido el conden=—
sado) con 3,7 t de extracto por el filtro montado en el cono
inferior, por los conductos de empalme 6 y 7 con las vélvulas
11 y 12 a través del conducto 20 y del recipiente de expansién
21, asi como a través del conducto 27 en la cuba A 1, se in-
corpora en el percolador 1 una segunda carga de lavado de 28
m3 con 2,3 t de extracto desde la cuba P 2 procedente de la
percolacidn anterior, a través del conducto 31 mediante la
boitbe. 35, asi como a través del conducto 39 y de la vilvula
13. Ta temperatura en el percolador disminuye entonces hasta
unos 11000, 1o cuel tiene por consecuencia otra disminucidn
de la velocidad de la hidrélisis y de la velocidad de descom-
posicidn,

En el momento en que la segunde carga ha stravesado
el percolador de arriba a abajo, es evacuada por el filtro —-
como 28 poreidn eliminada de 29 m3 lo mismo que la 1% porcién
eliminada, pero hacia la cuba A 2. La 22 porcidén eliminada
contiene entonces unes 3,4 t de extracto y es separada con la
prinera porcidn eliminada a través del conducto 44 para la pro-
duccidn final y la transformacidn, por lo cual resultan en to-
tal 60 m° con 7,1 t de extracto total, las cuales contienen
6 + de xilosa en solucidn al 10 %.

A continuacidn se lava todavia con otras tres‘cérgas
de 18 m; cada una, de las cuales la primera contiene todavia
0,93 t, la segunda 0,78 t y la tercera prdacticamente nada de
extracto. Bstas cargas son conducidas al percolador desde las
gubas B 3, B4 ¥y B 5 a través del conducto 32 mediante la bom-
ba 36 y el conducto 39, produciendose asi otro descenso de —-
tenperatura.

' Las porciones eliminadas resultantes de lag tres



cargas mencionades son almacenadas en las cubas A 3, 4 y 5,
Sigue ahora el segundo periodo de la hidrélisis de le hemice-
Iulosa.

La segunda carge reaccionante comprende 22 m3 y con-
tiene 1,5 % de deido sulfirico, a una temperatura de 90 a 100°C.
Con ella se hace ghora lo siguiente: a) se la envia al perco-

. lador 1 desde la cuba 25 a través del conducto 32 mediante la
bombg, 36 por el conducto 39 con vdlvule 3. Ia porcién elimi-
nada de 22 n que sale del percolador despuéds de atravesar

5

esta carga se conserve andlogamente en la cuba 24 para su em—
pleo en la siguiente percolacidén como 12 carge reaccionante.
b) A continuacidn, la carga del percolador saturada
con la carga reaccionante es calentada con vapor a través de
la vdlvula 8 y por lo menos 9 hasta 140°C, medido en la parte
superior del percolador, y conservada a esta temperatura unos
15 minutos. E1 azicar formaeda con arreglo a los puntos a) y -
b) es lavada seguidamente con cuatro cargas de lavado. La pri-

mera carga, con une temperatura de 90 g IOOOC, abarca 22 m3 -

5.

y contiene 1,65 t de extracto, y es enviada al percolador ~-
20. desde la cuba A 3 y 4 por el condueto 31 mediante la bomba -
35 a través del conducto 39 con védlvula.3s
La temperatura en el percolador dlsminuye entonces
hasta unos 120°%C v la concentracidn de deido vuelve aprogima~
‘damente & promediarse, por lo que la velocidaed de hidrblisis
25, y de descomposicidn disminuye aproximademente haste una octa-
va parte. La porcidn eliminada resultante comprende unog 30
m; con 2,6 t de extracto y se conserva en la cuba B l.
La segunda carga de lavado contiene 28 m3 con 1,5 t
de extracto y es enviada de forma andloga al percolador desde

30, la cuba A 4. La temperatura del percolador desminuye as{ mds
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todavia.

La porcibn eliminada obtenida de unos 28”m3 con 2,3
t de extracto se conserva en la cuba B 2,

Ta tercera carga de lavado contiene el resto de la
cuba A 5 y con agua caliente a 90 - 100° se la completa hasta
18 S con un total de 0,35 t de extracto. La tercera porecidn
eliminada comprende entonces unos 19 m3 con 1 t de extracto
¥y es conservada en la cuba B 3,

La cuarta carga de lavado consiste en 18 m3 de agua
a % g 100°¢ procedente del depdsito de agua B 5., La cuarta
porcidn de lavedo eliminada de 18 m? ¥y 0,8 t de extracto es
congervada en la cuba B 4.

Con esto termina la fase de la hidrélisis de hemice-
lulosa. Sigue ahora la fage de la hidrdlisis de celulosa en
dos periodos.

El primer periodo comprende
a).~ Una carga reaccionante procedente de la cuba 26 de 22 m3
vy 9 a 100% con una concentracién de deido sulfdrico del 4 G
La porcién eliminada de unos 22 1w es conservada en la.cuba 25.
b).~ La carga del percolador es calentada hasta 165 -‘17000 y
mantenida a esta temperatura durante unos 30 minutos,
¢) .~ Bl azdcar formada segin los puntos a) y b) (dextrosa) es
lavada con cuatro cargas de lavedo.

La primera carga de lavado de 35 m3 v 2,3 % de ‘azi-
car red., es enviada al percolador desde la cuba D 1 y D 2. La
temperatura en el percolador desciende asi hasta unos 135%,
por 1o gue la velocidad de nidrélisis y de descomposieidn, to-

nendo en comsideracidn la dilucidn de deido, es reducida apro-

. Ximadamente hasta una dieciseis _ava parte. La poreidn elimina-

da inferior de unos 47,m3 v 3,9 t de azlicar red. es conservada



en la cuba C l. La segunda carga de lavado de 30 m3 ¥y 1,45 ¢

de azicar red. es bombeada al percolador desde la cuba D 2 ¥

D 3. La segunda porcidn eliminada de 33 e ¥y 2,6 t de szlcar
red. es conservada en la cuba C 2. Lo 32 y 42 carga de lavado
5, se compone de agua de la cuba C 5 y D 5. La 38 porcibn elimina-
da de wnos 18,5 m3 y 0,96 t de azlcar red. es conservada en la
cuba ¢ 3 y, la 42 poreidn eliminada de unos 19 > ¥ 0,7 t azi-
car red.,, en la cuba C 4, para la siguiente percolacidn,
ELl contenido de la cuba G 1, asi como 18 o de la
10. cuba C 2 ¥ 25'm3 de la cuba D 1, en total 90 S de solucidn
con 7,2 + de azlicar red. (dextrosa) equivalente a una concen-—
tracidn del 8 % de dextrosa, es separado por el conducto 45
para la trandformacién ai estado de producto final.
A continuacibn sigue el segundo periodo, que consis-
15, te andlogamente en los puntos siguientes:
a).~ Adicidén de una carga reaccionante de 22 m} Yy -
4 % contenido de deido sulfirico a una temperatura de 90 a 100%
desde la cuba 26, La porcidn eliminada resultante con escaso -=-

3

contenido de deido asimismo de unos-22 m” es conservada asimismo

20. en la cuba 26.
b) .~ Calentamiento de la carga saturada segin el pun-
to a) con la carga reaccionante, hasta 175 a 18000 ¥ mantenien—

do a esta temperaturs durante unos 30 minutos.

¢) .~ Lavado del azicar formada segin a) y b) median-

25. te tres cargas de lavado. La primera de estas cargas de 30»m3 Yy

1,98 t de azlcar red, es enviada al percolador desde la cuba ~-

C 2y C 3 a una temperatura de 90 = lOOOC. La temperatura en el
percolador baja asi hasta unos 14000, por 1o que la velocidad

de hidrélisis y de descomposicidn, tomando en consideracién la
30,  dilucidn de deido, es reducide espontdéneamente hasta una trein-
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ta ava parte aproximadamente. La primera poreidn eliminade de
unos 41 m3 ¥y 3,15 t de contenido de azlcar red. es conservada
en la cuba D 1,

La segunda carga de lavado de 27 m3 ¥ 0,88 t de con-
tenido de azidcar red. es enviada asimismo con 90 - 10000 desde
la cuba C 3 y C 4 al percolador, en cuyo caso desciende la tem-
peratura hasta unos 120% ¥ es reducida mis todavia la veloci-
dad de hidrdlisis y de descomposicién aproximadamente haste una
quinta parte. La segunde porcidn eliminada de unos 30 m; y 1,7
t de contenido en azioer red. es congervade en la cuba D 2, Le
tercera carga de lavado se compone de 18 m3 de agua a 90 - 100°G
y es enviada al percolador desde la cuba C 5 6 D 4, La tercera -
poreidn eliminada de unos 18 e y un contenido en azficar red.
de unas 0,8 © es conservada en la cuba D 3.

El rendimiento obtenido a partir de 30 t de sustancia
geca de madera de haya asciende por consiguiente a: 60 m} dg ==
solucidén con 6 t eguivalente al 10 % de contenido de xilosa a
partir de hemicelulosa de medera de haya y 90 m3 de solucidn
con 7,2 + equivalente al 8 % de contenido de dextrosa a partir
de le celulosa de madera de haya, as{ como unas 10,5 t de re-
siduo de lignina, que contiene todevia unas 4 + de celulosa.

Seglin sean las condiciones locales puede interesar -
descomponer mds todavie la celulosa -~ en caso dado en un tercer
periodo. Pero de todos modos no debe llegarse ahfi hasta el pun~
t0 de que la estroma de la medera de haya se desmorone en una
sustancia amorfa, ya que en este estado no serfa posible hacer
una "percolacidn", es decir; la torta de relleno se volverfa -
casi o completamente impermeable a los liquidos.

En la percolacidn de virutes de madera de pino con unas
22 t de sustancia sgeca de madera en el mismo percolador resul-

ta, de modo andlogo, el siguiente rendimiento:
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De la hemicelulosa de madera de pino unos 50 m3 de
solucién con 5 + equivamente al 10 % de contenido de azdcar
mixte - ésta se compone aqui de preferencia de manosa y de
paso contiene pequeflas cantidades de xilosa, galactosa y glu-
¢cosa =, luego de unos 80 m; de solucidn con 6,4 + equivamen-
te al 8 % de contenido de dextrosa, ¥y por Ultimo de unas 8 +
de residuo de lignina que contiene todavia aproximadamente 1,5
t de celulosa,

El grado de disgregacidn final viene dado asimismo
por las condiciones econdmicas diferentes en cada lugar. Sin
embargo, en madera de pino, debido a su mayor contenido en ~-
lignina, apenas es de ‘temer un desmoronamiento de la egtroma
de la maderza por una descomposicidn excesiva de celulosa.

Asi pues, por el nuevo procedimiento es factible con~
seguir mds o menos los mismos rendimientos que por el procedi-
niento conocido segin Scholler, aunque con un gasto aproxima-
damente igual de vapor y aproximadamente la mitad de consumo
de dcido, las soluciones obtenidas tienen el doble de concen—
tracibn de azicar. Esta ventaja es de decisiva importansia eco-
némica para la transformacién dlterior de las soluciones sacid-
ricas obtenidas.

Aparte de lo expuesto, al finalizar el proceso, el
residuo de lignina sale en una forma mucho mas pura, es"décir,
con incrustacifn de muchos menos productos de descomposicidn
de azlcar de 10 que era posible hasta shora. '

Al final del proceso de percolacién después de haber
tenido lugar la dltime eliminacidn, la carga del percolador se
vuelve a calentar como de costumbre desde abajo, prineipalmenﬁe
también mediante la vdlvula abierta 15, hasta alcanzar la tem-

peratura suficiente para el siguiente proceso de vaciado. La -
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cémare de vapor acumulada en el peréolador hasta mds alld de
la tensidn del vapor de la torta de relleno saturada con agua,
se evacla a través de la vdlvula superior de vapor de escepe,
¥ el registro de vaciado 13 es abierto desde el puesto de man-
do.

El residuo de lignina es desgarrado entonces por la
sbita expansidn que se produce en el extremo inferior vy el -
consiguiente desprendimiento de vapor en forme de explosién,
enpezando por abajo, y es expulsado afuera con el vapor en menos
de 1 minuto. . En el ciclén 18 comunicado por intermedio del co-
do 17, el residuo de lignina es separédo por el vapor que se
desprende hacia arriba, y cae en el vehiculo de transporte si-
tuado debajo del ciclén.

Con ayude de este vehiculo, por ejemplo un remolque
bagculante, el material es condﬂcidé g una instalacidn de acon-
dicionamiento, en donde o también todavia en el percolador -
antes del vaciado, es lavado otra vez con agua. Para eliminar
los productos de descomposicidn de azlcar que puedan quedar -
tidavia adheridos a la lignina se puede volver a lavar con ung
lejia de sosa de baja concentracibn, y efectuar una vez mds otro
lavado con deido débil y agua. El residuo de lignina es secado
luego hasta que contenga como un 20 % de agua, y molido final-
nente. En esta forma, el residuo de lignina sirven entonces de
constituyente de forraje. A éste se le puede sgragar de paso
hasta un 5 % de residuo de lignina molido, de preferencié 2
a 3 %, La lignina tiene ahi un efecto esterilizador y evita la
diarrea de los animales alimentados con ella por edsorcidn de
bacterias nocivas. La solucidn de xilosa al 10 % obtenida en
la transformacidn de madera de haya a partir de hemicelulosa

es graduada, después de la separacibn de la percolacién, como
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se ha sefialado mds arriba, en un valor pH como de 4 a 5, con =~
carbonato de calcio, eventualmente agragando de paso hidrdxido

de calcio, y concentrada por evaporacidn hasta un 20 a 30 % apro-
ximpdamente. A continuacidn se separa el yeso suspendido ~ es con
veniente hacerlo por filtraje - y la solucidn es liberada median—
te cambiadores de iones, de los iones Ca y 304 as{ como de Cu y
otros jones de metal que puedan existir. Luego se lleva a cabo

de diversas maneras una amplia purificacidn de la solucidn de -
xilosa, segin sea el fin a que estd destinada la solucidn puri-
ficada.

Antes de una transformacidn ulterior de la solucidn de
xilosa al estado de xilita es conveniente hacer todavia por hidré-
genacidn otra purificacién mediante resinas decolorantes conoci-
das, las cuales pueden regenerarse con lejia de sosa. Con el £in
de reducir el consumo de las costosas resinas decolorantes, pue-
de hacerse con ventaja previamente un tratamiento relativamente
barato con bentonita y/o lignina, Antes de la hidrégenacidn, el
jarabe se concentra convenientemente hasta una concentracidn de
un.: 50 % por lo menos de xilosa.

Este jarabe puede cristalizar fécilmente. La xilousa -
cristalizada puede obtenerse como producto en una forma pura cuale
quiersa, eventualmente por recristalizacidén. El agua madre que que-
da después de la separacidén de los cristales puede ventajosamente
ser transformada en furfurol, mientras que el cristalizado en bru-
to o tawbién, si fuese preciso, el producto recristalizado, puede
hidrogenarse al estado de xilite. La xilita cristalizada se lle-
va entonces al mercado come azicar para diabéticos, en tanto que
el resto del agua madre de xilitas puede servir para la fabrica-

cidn de mermeladas para diabéticos.
‘La solucidn de azdcar mixta al 10 % obtenida en la ela-
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boracibn de madera de pino a partir de hemicelulosa es sometida
en forma apropiada a una neutralizacidn, una coqpentraeién pre-
via por evaporacibn, luego es liberada del yeso,'si es preciso
se la trata con cambiadores de iones o resinas decolorantes, -
despuds se la vuelve a concentrar por evaporacidn y convenien-
temente como jarabe se la iraspasa al estado de grano para la
alimentacidn mezclada con otros productos de forraje. Se ha pre-
visto aqui una adicidén como del 10 % de azicar mixta al forraje
total, E1 residuo de lignina molido puede -impregnarse muy ven=—
tajosamente éon jarabe de azicar mixte y ser elaborado en forma
de comprimidos, los cuales_se mezclan en-tonées con glforrgje ~
bdsico ~ en caso dado agragando al mismo tiempo mds cantidades
de jarabe de azdcar mixta.

La solucidn de dextrosa obtenida en la hidrélisis de
celulosa de medera de fronda o0 de pino es, de forma analoga, neu=-
tralizada, concentrads previamente por evaporacidn, liberada del
yeso, 8i es preciso tratada con cambladores de iones y termina-
da de concentrar por lo menos hasta un 50 % de contenido de dex~
trosa. Si fuese necesario, antes y/o después de la concentracién
final, puede intercalarse todavia un tratamiento con bentonita -
y/0 lignina asi como con resina detiolorante.

El jarabe concentrado por evaporacidn puede cristalizar
con relativa facilidad, con un buen rendimiento de aproximadamens—
te el 70 %. ELl producto cristalizado tiene eshf una pureza como
del 98 . Por recristalizacidén puede obtenerse un productc de -
cnalouier pureza deseada.

El cristalizado es hidrégenado entonces ventajosamente
al estado de sorbita, y llevado en esta forma al mercado.

Sin embargo el primer cristalizado puede servir también

por ejemplo de azdcar puerperal, combinado con leche desnatada.
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El agua madre resultante es transformada conveniente-
mente, bien por via bioldgica en dcidos orgdnicos, tales como
dcido citrico o itacénico, o bien es transformada - mezclada
con residuo de lignina - en comprimidos que, mezclados con el

5. forraje bdsico agregando de paso eventualmente mis cantidades
de jarabe de azlicar de madcra, sirven de forraje para ganado.

Para conseguir efectos fisioldgicos especiales exis-
te también la posibilidad de transformar xilita o sorbita, con-
venientemente bajo forma de jarabe con lignina, en comprimidos
¥y éstos - en caso dado agregando mds cantidades de jarabe de ~

10. azicar de madera o sus derivados - mezclados con el forraje —-
bésico, ser traspasados a la forma de grano.

También aqui puede interesar una mezela de hasta el
10 % de productos de azicar de madera con el forraje total.

Muchas veces es particularmente ventajoso agregar a

15, la lignina acondicionada, antes de su empleo como constituyente
de forraje, sustancias actives, tales como vitaminas, .trazes,
encimas y/o antibidticos. Estas sustancias que se agregan en -
pequefias cantidades al forraje son administradas al animagl, con
lignina como sugtancia portadora, en una forma particularmente

20: activa.

La mezela de lignina - en caso dado comprimidos de lig
nina con jarabe de azdcar de madera - puede entonces mezclaurse
con el resto de forraje con mayor unifopmidad que las menciona~-
das sustancias activas solas.

25. N O 7 A

La Patente de Invencidn que se solicita para Espafia,

por veinte afiog, de acuerdo con la vigente Legislacién deberd

recaer sobre: "PROCEDIMIENTO DE SACARIFICACION DE LA HEMICELULO+
SA DE MADERA U OTROS MATERTALES DE PARTIDA POR PERCOLACION A PRE-

30. SION CO{ XCIDOS DILULDOS, ASI CCMO PARA EL TRATAMIENTO ULTERIOR
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DE LAS SOLUCIONES SACARICAS CBTENIDAS ¥ DEL RESIDUO COLPUESTO
B BESENCIA DE CELULOSA Y LIGNINA", con prioridad de la Demanda

de Patenie en Alemania n? Sch 35.360 IVa/89i, de fecha 22 de

Junio de 1.964, segﬁn.las caracteristicas esenciales de lag -

giguientes:

lgn-

REIVIWNDICACIONES

Procedimiento de sacarificacién de la hemice-

lulosa de madera u otros materiales de partida por percolacidn

a presidén con 4cidos diluidos, asi como para el tratamiento ==

ulterior de las soluciones sacdricas obtenidas y del residuo

compuesto en esencia de celulosa y lignina, caracterizedo por-

que la hidrélisis de la hemicelulosa se realiza por 1o menos en

dos periodos consecubtivos, consistente cada unc en las siguien=-

tes medidas:

a) .~ Adicién de una denominada carge reaccionante de

b) .-

0) -

deido dilufdo con una concentracidén de iones ==
hidrégeno correspondiente a 1 - 1,5 % Héso4 v
con una temperatura de unos 90 a 100°C, al mate-
riel de partida precalentado por lo menos hasta
unos 100°¢, hasta su saturacidén con 1liquido ad-
herente. ‘
Calentamiento de la carge de material satd?ada
de 1iquido dcido segfn el punto a) hasta la de-
seada temperatura de reaccidn de 120 a liigg, -
de preferencia 135 a 14006, medida en 1q:éa;te
superior del percoledor, mantenimiento a esta
temperatura dursnte 15 a 60 minutos.

Lavado del azdcar formaeda segdn el punto b) con
ung serie de cargas de lavado de unos 90 a 10000,

consistentes parcialmente en porciones eliminadas
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de lavedo de una percolacidén anterior con concentra-
eibn de azicar decreciente por orden, y finalmente
en sgua, a temperaturas reducidas o decrecientes, en
cuyo cas0 la o las porciones elimingadas de la o las
primergs cargas de lavado del primer periodo con la
mayor concentracidén de azlocar son acabades de trans~
former en productos finales, y las restantes porcio-
nes elimingdas son almacenadas pare volverlas @ emplear
como cergas de lavado en otro periodo de le siguiente
percolacidn, y porque el residuo de estos periodos —
que en esencia contiene celulosa y ligning es tratado.
d) = Bajo hidrélisis de la cantidad principal de la celu-
losa en varios perfodos més anélogsmente a las condi-
clones &) hasta ¢), pero por mayor concentracién de
deido y/0 mayores temperaturas de celentamiento y/o
tiempos de reaceiénide las cargas reaccionantes bajo
condiciones de reaccidn mucho més afinadas, en donde
las primeras porciones eliminadas de dextroaa‘relati-
vamente concentradas obtenidas segin el punto ¢) son
andlogamente acabvadas de transformer en prodﬁctos fi-
nales, y las restantes porciones eliminadas obtenidas

56

10. .

15.

20.

en c¢) son conservadas para volverlas a emplear como
cargas de lavado en otro periodo . o-en la siguieante =
percolacidn y se obtiene un residuo compuesto esencial~-
mente de lignina, o bien

e) .~ para la obtencibn de celulosa alfa es sdmetido aun -
lavado alcalino de lignine ya conocido,

28,~ Procedimiento de sacarificacién de la hemicelulosa de

25.

madera u otros materiales de partide por percolacidn a presibn con

30, édoidos dilufdos, asi como para el tratamiento ulterior de las solu~
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ciones sacdricas obtéhidas'y del residuo compuesto en esencig
de celulosa y lignina, segin la reivindicacidn 1, caracterize-
do porgue antes de la adicién de la carga reaccionante del pri-
mer periodo en el percolador que contiene el material de parti-
da, es evacuaedo el aire existente en el percolador y el mate~-
rial es calentado por aportacidn directa de vapor, de preferen-
cia por abajo, por lo menos hasta 10000 hagta 13000.

38,- Procedimiento de sacarificacidn de la hemice-
lulosa de madera u otros materiales de partida por percolacidn
a presidn con dcidos diluidos, asi como pars el tratamiento ul-
terior de las soluciones sacdricas obtenidas y del residuo com-
puesto en esencia de celulosa y lignina, segin lm reivindica-
cibnes 1 y 2, caracterizado porque en el celentamiento de la
carga del percolador, entre la boeca de admisidn de vapor en el
cono filtrante y la parte superior del percolador se gradia una
diferencia de presidn de por lo menos 0,5 at y como mdximo 3 at.

42,- Procedimiento de sacarificacidn de la hemicelu-
losa de madera u otros materiales de partida por percolaciébn a
presidn con dcidos dilufdos, asi como para el tratamiento ul-
terior de las soluciones sacdricas obtenidas y del residuo com-
puesto en esencia de celulosa y lignina, seglin las reivindice-
ciones 1l a 3, caracterizado porque las porciones eliminadas de
1{quido, que hay que evacuar s presidn por el cono filtraute,
son descargadas de forma regulada a una diferencia de préaién
entre la parte superior del percolador y el conducto dqf%qbalp
me de 0 a 0,5 at subiendo paulatinamente en el curso de” unos
15 minutos.

58 ,- Procedimiento de sacarificacidn de la hemicelu-
loss de madera u otros materiales de partida por percolacién
a presidn con deidos dilufdos, asi como pare el tratamiento -
ulterior de las soluciones sacéricas obtenidas y del residuo

compuesto en esencia de celulosa y lignina, segin la reivindi-
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cacibn 4, caracterizado porque la presidn en el conducto de
empalme existente en el cono filtrante es mantenida, al menos
en correspondencia con la presidén de vapor saturado que corres-
ponde a la temperatura shi existente, de preferencile unas dé-
cimag de atmésfera més alta regulando debidamente la aportacidn
de vapor en la parte superior del percolador.

62,~ Procedimiento de sacarificacidén de lg hemicelu~
losa de madera w otros materiales de partids por percolacién
a presidn con deidos dilufdos, asi como para el tratamiento
ulterior de las soluciones sacéricas obtenidas y del residuo
compuesto en esencia de celulosa y lignina, segin revindicae~
ciones 1 a 5, caracterizado porque la temperatura de las cargas
que entran en el percolador es en cada caso por lo menos 1000,
de preferencia 20 a 40°C y mds, inferior que la temperatura en
la parte superior del percolador o de la carga que se encuentrg
en este dltimo,

72 ,~ Procedimiento de sacarificacibén de la hemicelu-
losa de madera u otros materiales de partida por percolacidn
a presidn con deidos dilufdos, asi como pars el tratamiento
ulterior de las soluciones szcdricas obtenidas y del residuo
compuesto en esencia de celulosa y lignina, segin las reivin-
dicaciones 1 a 6, caraclerizado porque la fraceidn eliminada
del percolador despuds de la adicibn de la carga reaccionante
en el curso de un periodo de la hidrdélisis de la hemicelulosa
es conservada y, después de ajustar la deseada concentracidn
de dcido, es empleada oomo‘carga reaccionante para otros perio-
dos.

82,- Procedimiento de sacarificacidn de la hemicelu~
losa de madera u otros materiales de partida por percolacidn
a presidn con dcidos dilufdos, asi como para el tratamiento
ulterior de las soluciones sacdricas obtenidas.y del residuo

compuesto en esencia de celulosa y lignina, seglin la reivin-
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dicacidn 7, caracterizado porque la poreidn eliminada del
percolador despuds de la adicién de la carga reaccionante

en el curso de un periodo de la hidrélisis de la celulosa

es conservada, y despuéé de ajustar la deseada concentracidn
de decido es empleada como carza de reaccidn para oitro perio-
do, en donde la primera carga reacclonante de la hidrélisis
de la hemicelulosa se compone de dos perciones eliminadas por
lo menos de una carga reacclonante y, en caso dedo de una ==
carga de lavado.

98, Procedimiento de sacarificacidn de la hemice=
lulosa de madera u otros materiales de partida por percolacidn
a presidn condecidos dilufdos, asi como para el tratamiento
ulterior de las soluciones sacdricas obtenidas ¥ del residuo
compuesto en esencia de celulosa y lignina, seglin reivindica-
ciones 1 a 8, caracterizado porque en cada perficdo de la hi-
drélisis de celulosa se¢ emplea una concentracidn de iones hi-
drdgeno de la carga reaccionante equivalente al 2 a 5 % HZSO4,
v wn tiempo de reaccidn de 30 a 90 minutos, en donde el pri-
mey periodo se ajusta una‘temperatura de calentamienio de 180
a 160° ¥, en los perdodos siguientes, una de 195 a 165°.

108.~ Procediniento de sacarificacibn de la hemice-
lulosa de madera u otros materiales de partida por percolacidn
a presidn. con dcidos dilufdos, asi como para el trataaiento
ulterior de las soluciones sacaricas obtenidas y del residuo
compuesto en esencia de celulosa y lignina, sezin las reivin-
dicaclones 1 a 7, caracterizado porgue el lavado alcaliﬁo'de
la lignina para la obtencidn de celulosa alfa se realiza por
1o menos en un periodo andlogo a la hidrdélisis de la henice-
lulosa, el cual consiste en

a).- adicidn de una carga remccionante con la cantidad
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principal del dlcali de composicién conocida, necesario para
la disgregacién, a una temperatura de unos 90 a 100?0, gl re-
siduo que queda después de la hidrélisis de la hemicelulosa
con el fin de que tenga lugar su saturscidn con solucién al-
calina de ataque. '

b) .- Calentemiento de la carga saturada de solucidn de ataque

‘segin el punto a) hasta la desesfa temperatura de resccidn -

de 120 a 14500, medida en la parte superior del percolador,

¥y mantenimiento a este temperatura durante 30 a 90 minutos.
¢) .~ Lavado de la lignina alcalina formada segln el punto b)
por una serie de cargas de lavado de unos 90 a lOOOC, las ocua~
les se componen parcialmente de porciones eliminadas del la=-
vado de una percolacidn precedente, con concentracibn de lig-
nine alcalina decreciente por orden, y por Ultimo de agua,
donde la o las primeras cargas de lavado se obtienen en for-
ma de solucidn de lignina alcalina relativamentie concentrada
para su transformacidn ulterior.

118,- Procedimiento de sacarificacidén de la hemice-
lulosa de madera u otros materiales de partida por percolacibn
a presidn con dc¢idos diluidos, asi como para el tratasiento
ulterior de lag soluciones sacdricas obtenidas y del residuo
compuesto en eéencia de celulosa y lignins, segin la reivin-
dicacibén 10, carzcterizado porque a la o las cargas de lava-
do seglin el punto ¢) se agrega todavia una parte de las cdn-
tidades de dlcali libre necesarias para la disgregacién.

128,.~ Procedimiento de sacarificacidn de la hemice-
lulosa de madera w otros materiales de partida por percolacidn
a presidn con dcidos diluidos, asi como pars el tratamiento
ulterior de las soluciones saciricas obtenidas y del residuo
compuesto en esencia de celulosa y lignina, segin cualquiera

de las reivindicaciones, caracterlzado porque las fracciones
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de solucidn de azlicar de madera débilmente 4cidas a trans-
formar ulteriormente en producto final se neubralizan con
carbonato cdleico, en caso dado bajo adicidn simulténea de
hidrdxido cdleico, se concentran por evaporacidn con el yeso
formado hasta el 20 al 30 % se lilieran del yeso ¥ se vuelven
a concentrar hasta quedar reducidas por lo menos a un 50 §
de contenido de aglcar.

132,~ Procedimiento de sacarificacidn de la hemice-
lulosa de madera u otros materiales de partida por percola-
cidn a presidn con Acidos dilufdos, asi como para el trata-
miento ulterior de las soluciones sacdricas obtenidas y del
residuo compuesto en esencia de celulosa y lignina, segin
reivindicacibn 12, caracterizado porque despuds de la concen-
tracidn previa y de la separacidn del yeso se lleva a cabo
un tratamiento con cambiadores de iones.

142 ,~ Procedimiento de sacarificacidén de la hemice-
lnlosa de madera u otros materiales de pariida por percola-
cién a presidn con dcidos dilufdos, asi como para el $rate-
miento ulterior de las soluciones sacdricas obienidas y del
residuo compuesto en esencia de celulose y lignine, segin las
reivindicaciones 12 8 13, caracterizado porque después de la
concentracidn previa y de la separacidn de yeso, asi como de
un eventual tratamiento con cambiadores de iones, se efe?-
tda un tratamiento con resinas decolorantes.

158,~ Procedimiento de sacarificacidén de la hemice-
lulosa de madera u otros materiales de partida por percola=
cidn a presidn con deidos diluidos, asi como para el trata-
miento ulterior de las soluciones sacdricas obtenidas y del
residuo compuesto en esencia de celulosa y lignina, segun las

reivindicaciones 13 6 14, caracterizado porque se efectia -



10.

15.

20.

25,

30.

. =33-

previamente un tratamiento con bentonita o alimina con el fin
de eliminar de antemano la cantidad principal de impurezas con
el fin de proteger los cambiadores de iones y/o las resinas --

decolorantes.

169, Procedimiento de sacarificacidn de la hemice=-
lulosa de madera u otros materiales de partida por percolacidn
a presidn con dcidos dilufdos, asi como pars el tratamiento
ulterior de las soluciones sacdricas obtenidas y del residuo
compuesto en esencla de celulosa y lignhina, segin las reivin-
dicaciones 13 6 14, caracterizado porque previamente se inter-
cala un tratamiento con residuo de lignina, en caso dado des-
puds de su acomdicionamiento, al objeto de eliminar de antema-
no la cantidad principal de impurezas y proteger asi el cambia-
dor de iones y/o las resinas decolorantes.

178,~ Procedimiento de sacarificacién de la hemice-
lulosa de madera u otros materiales de partida por percolacibn
a presién con dcidos diluidos, asi como para el tratamiento —-
ulterior de las soluciones sacaricas obtenidas y del residuo -
compuesto en esencia de celulosa y lignina, segin lag reivin~
dicaciones 1 a 9, caracterizado porque el residuo de lignina -
obtenido despuds de la hidrdlisis de la cantidad prinecipal de
celulosa es lavado, sccado en gran parte despuds de la expulsidn
fuera del percolador, molido y utilizado luego como constitu-
yente de forraje para ganado. ‘

188,— Procedimiento de sacarificacidn de la hemicelu-
losa de madera u otros materiales de partida por percolacidn ——
a presién con deidos dilufdos, asi como para el tratamiento ul-
terior de las soluciones sacdricas obtenidas y del residuo com-
puesto en esencia de celulosa y lignina, segln la reivindicacidn

17, caracterizado porque a la lignina acondicionada se le aflade,
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antes de su empleo como constituyente de forraje, azlcar mix~
ta procedente de la hidrdélisis de hemicelulosa de madera de -
pino después de la correspondiente coﬁceniracién por eveporae-—
cién y/o ague madre de la cristelizacidn de la solucién de dex=
trosa resultante de la hidrélisis de la celnlosa de madera de
pino y/o de fronda.

198,~ Procedimiento de sacarificacién de la hemice-
lulosa de madera u otros materiales de partida por percolacidn &
presién con dcidos dilufdos, as{ como para el tratemiento ulte-
rior de las soluciones sacdricas obtenides y del residuo ocom—
puesto en esencia de celulosa y lignina, segin reivindicacién
17, carscterizado porque a la lignine, antes de emplearla como
constituyente de forraje, se le aflade un alcohol de azlcar, en
particular xilita, obteniendo por hidrogenacién del hidrolizs-
do de hemicelulosa de madera de fronda, principalmente de ma~
dera de haya, y/o un alcohol de azdecar, principalmente sorbita,
obtenido por hidrogenascién a psrtir del hidrogenado de la celu=
losa de madera de .pino o de fronda.

208.- Procedimiento de sacarificacién de la hemiocew
lulosa de madera u otros materisles de partida por percolaciédn
a presidn con deidos dilufdos, asi como para el tratamiento -
ulterior de las soluciones sacdricas obtenidas y del residuo
compuesto en esencia de celulose y lignina, segin reivindicacién
17, caracterizado porque a la lignina preparads se le afisde, an-
tes de su empleo como constituyente de forraje, un alcohcl de
azicar mixta obtenido por hidrogenacién a partir del hidrolizado
de hemiceluloss de madera de pino, compuesto principalmente de
manite.

212,~ Procedimiento de sacarificacién de le hemice-
lulosa de madera u otros materiales de partide por percolacidn
a presidn con decidos diluidos, asi como para el tratamiento
ulterior de las soluciones sacdricas obtenidas y del residuo

compuesto en esencia de celulosa y lignina, seglin las reivin-
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dicaciones 17 a 20, caracterizado porque a la lignina prepa-
rada se le agregan, antes de su empleo como constituyente de
forraje, sustancias activas tales como vitaminas, trazas, en-
cimas y/o antibioticos.

228,- Procedimiento de sacarificacidn de la hemice-
lulosa de madera u otros materiales de partida por percola-
cidn a presidn con dcidos dilufdos, asi como para el trata~

miento ulterior de lasm soluciones sacdricas obtenidas y del

-regiduo compuesto en esencia de celulosa y lignina, segin -

reivindicaciones 1 a 11 caracterizado por emplearse un dispo-

sitivo en el que para uno o varios percoladores con cono fil-
trante inferior se ha previsto un ndmero de cubas acumuladoras

con agitador mecdnico correspondiente a la cantidad de cargas

reaccionantes de diferente concentracidn de decidos y/o de 41~

~calis, ¥y para‘cada periodo de la hidrélisis de la hemicelulo-

ga y de la hidrdélisis o de la disgregacidén de la celulosa, -
una bateria de cubas acumuladoras correspondiente a la can-
tided de las cargas de lavado necesarias con conductos de em-
pelme superiores dotados de clerre en cada colador a través
de dn recipiente de expansidn, y conductos de salida inferio-
reg dotados de cierre a travds de una motobomba hacia cada
percolador.

238,—- Procedimlento de sacarificacidén de la hemice-
lulosa de madera u otros materiules de partida por percolacidn
a presidn con dcidos diluidos, asi como para el tratamiexnto
ulterior de las soluciones sacdricas obtenidas y del residuo
compuesto en esencia de celulosa y lignina, segin reivindica-
cidn 22, caracterizado por emplearse un dispositivo en el que
el conducto de vapor de escape estd tendido desde los reci-

plentes de expansidn en el o los acumuladores de agua de la-
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vado hasta el precalentamiento directo de agua de lavado.
248,~ Procedimiento de sacarificacidn de la hemice~
lﬁlosa de madera u otros materiales de purtida por percolacidn
a presidn con deidos dilufidos, asi como para el tratamiento
nlterior de las soluciones sacdricas obtenidas y del residuo
compuesto en esencia de celulosa y lignina, segin reivindica-
ciones d2 d 23, caracterizado por enmlearse un digpositivo en
el que para la graduacidn de la concentra016n de dcido o dl-
cali en las cubas acumuladoras de las cargas reaccionantes se
ha previéto por lo menos un depdsito pera dcido concentrado
o solucidn alcalina con dispositivo dosificador hacia cada una
de las cubas acumuladoras.

258 ,~ Procedimiento de sacarificacidn de la hemice—
lulosa de madera u otros materiales de partida por percolacién
a presidn con deidos diluidos, asi como para el tratamiento
ulterior de las soluciones sacdricas obtenidas y del residuo
compuesto en esencia de celulosa y lignina, segin reivindica-
ciones 22 a 24, caracterizado por emplearse un disposivive en
el que se ha previsto una bombe de presidn de caudal regulable
para la solucidn concentrads de deido o dlecali que, desde un
depdsito, suministra los productos gulmicos nuevos necesarios
directamente al conducto de presidn de bombas hidrdulicas per-
coladoras del caudal regulable, delante del percolador, cosifi
cados con arreglo a la concentracidn medida en la respectiva
cuba acumuladora.

268 ,~ "PROCEDIKIENTO DE SACARIFICACION DL LA HENMICE-
LULOSA DE YADERA U OYROS UATHRIATES DI PARTIDA PCR PERCOLACIOHN
A PRESTION CON ACIDOS DILUIDCS, ASI COMO PARA EL TRAVALIENTO -
ULTERIOR DE LAS SOLUCIONES SACARICAS CATEHIDAS ¥ DEL RESIDUOC
COEPUBSTO BN ESENCIA DE CELULOSA ¥ LIGHINAY.



Segin queda sustancialmente descrito en la pre-
gente memoria descriptiva que comnsta de treinte y siete -
hojas escritas a miquina por una sola cara acompaiiada de

- Bus correspondientes dibujos.

ladrid, 22 de Junio de 1.965
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