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El invento se refiere a un procedimiento y a un
dispositive para le preparacién quimica de material celuld
sico en un percolador, compuesto de una parte ecilindrica,
de una campana superior con armaduras de entrada y de escag
pe de vapor y de un cono inferior en el que se aloja un fil
tro subdividido en altura.

En los procedimientos conocidos para la prepara-
cidn quimica de material celuldsico en percoladores se ca-
lienta con vapor al mismo tiempo que sé intenta desplazar
el aire contenido en el percolador. También se procedid -
ya 2 una evacuacidn precedente al calentamiento con el fin
de expulsar la mayor cantidad de aire posible. Despubs --
del calentamiento se agrega liquido de reaccidn, que gene-
ralmente ya se precalienta hasta temperaturas superiores a
1002C. y que posee una presidém de vapor correspondiente.

Teniendo en cuenta la capacidad de absorcidn del material

celuldsico se necesitan, ya sdlo para el humedecimiento -

del material hasta su saturacidn con el liguido, cantida-
des de liquido muy considerables.

En los procedimiento empleados hasta shora resul
taba dificil humedecer el material celuldsico uniformemen-
te sin que en los difergntes puntos se formaran zonzs de
material no totalmente humedecidas con el liguido. En el
conocido procedimiento de percolacidén de Scholler, segin
la patente alemana 640.775, se recurrie a una gran canti-
dad de cargas liquidas de igual concentracién &cida, de ~
manera que la probabilidad de una pfeparacién suficiente-
nente uniforme ya se producis después de algunas cargas.

En el muevo procedimiento Scholler (segin la so-
licitud de patente Sch 35 360 IVa/89i) se utilisza, por el
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contrario, una tnica carga de reaccidn que tiene que dar
lugar o una penetracidn uniforme del material, ya que el
tiempo de reaccidn que sigue es relativamente corto y ya
que el szlicar formado se extrae inmediatamente después -
con una temperatura y concentracidn deida reducidas.

El inventor se planted el problema de desarro-
llar un procedimiento caepaz de garantizar un impregnado
uniforme de la totalidad de la carga contenida en el per-
colador y qQue con un consumo de vapor lo mis pequefio posi
ble para el calentamiento de la torta impregnada y para la
totalidad de la percolacidén &8 lugar a una concentracidn
lo més alta posible de la concentracibén de azlcar obteni-
da.

Ia solucidén de este problema se obtiene, segin
el invento, por el hecho de que la cantidad de liquido de
reaccidn necesaria para cubrir el material celuldsico en
el percolador se introduce, con la concentracidén quimica
deseada y con una temperatura inferior a la de su punto =-
de ebullicidn, por la parte superior del filtro dispues-
to en el cono en el percolador que se halla a presidn at-
nosférica o con unz presidn ligersmente superior, mientras
que a través de la parte inferior del filtro subdividido
se introduce una cantidad de vapor a presidn tal que en el
extremo superior & la zone del percolador llenc de 11qpido
se obtiene una temperaturs de mezcle de al menos 1002C, al
mismo ‘tiempo que el aire o los gases no condensables conte
nidos en el percolador escepan por la armadura aituada en
la parte superior, después de lo cual se extrae, por medio
de una inyeccidén de vapor con una presidn de aproximadamen
te 1 atmbésfera en la parte superior del percolador, g tra-

vés del filtro dispuesto en el cono inferior la cantidad
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de 1iquido que sobrepasa la capacidad de absorcidn de la
carga, procediéndose a continuacién al calentamiento con
vapor, a traves del filtro y con la armadura de salide de
vapor superior cerrada, hasta la temperztura de reaccidn
deseada, que se mantiene durante el tiempo de reaccidn ne
cesario por una inyeccidn de vapor regulada desde abajo.

Ia mezcla de vapor y liquido, con una temperztu
ra de al menos 1002C, que atraviesa el percolzdor en sen-
tide ascendente ocupa con seguridad la totalidad del espa
cio libre que queda entre las particulas de material celu
18sico y penetra ademés en las diferentes particulas de -
material, de las que se expulsa el aire en sentido ascen—
dente, Después de un cubrimiento total de la carga con -
el 1iquido se vuelve a extraer - eventualmente después de
un tiempo de permanencis de saturacidn corto de pocos mi-
nutos de durecidn -~ la cantidad de liquido sobrante de la
saturacibn del materisl celuldsico y que se halla en los
intersticios de las psrtioculss de material celuldsico a -
través del filtro inferior, calentando después uniforme--
mente hasta la temperatura de reaccidn la cargae saturade
de liguido por medio de vapor que penetra por el filtro.

Egto produce, por un lado, un congiderable aho~-
rro de vaepor y, por otro, conduce, a consecuencia de la -
presencia de cantidades de liquido pequefias, a una mayor
concentracidn del azlcar que se forma en el tiempo de ==
reaccidn siguiente.

Ademés, el vapor ascendgnte encuentra una re=-
gigstencia considerablemente menor, de manera gue el gfa-
diente de presidn y de temperatura es también menor en -

el sentido ascendente. Si la preparacidn del material -
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celulésico se utilize pera la transformacién de la celulo-
sa en azicar, se utiliza como liquido de reaccién una solu
cidn de écido mineral correspondiente, al mismo tiempo que
la concentracidén de iones hidrdgeno equivale, para la trans
formacién en azdcar de la semicelulosa, a la de fcido sulfi
rico al 1% y para la transformacidén de la celulosa, después
del lavado de las clases de azdcares obtenidas a partir de
la semicelulosa, con temperatura y concentracién de dcido -
reducidas, a la de Acido sulfirico del 3-5%.

Eventualmente es especialmente interesante una hi
drélisis previa de la semicelulosa de los materiales de par
tida que contienen pentosan, a la que sigue‘después una pre-
peracibn.alcalina de la celulosa. Segin el invento se proce
de en este cagso de tal forma de que en primer lugar y para
la degradacidén 2l menos rarcial de la semicelulosa se uti--
liza como liquido de reaccidn una solucidn de 'dcido mine-——
ral diluida con una concentracidon de iones hidrégeno equiva
lente aproximadamente a la de &cido sulfirico al 1% y una
temperaturs de reaccidén inferior a 1402C, después de 10 ==
cual - una vez lavados con temperatura y concentracidn de
dcido reducidas por medio de una gran centided de cuantos
liquidos con concentracidén de dzucer decreciente, proceden
tes de percolaciones anteriores y finalmente con agua, las
clases de azlicar formadas a partir de la semiceluloss - ge
agrega en forme andloga un nuevo liquido de reaccidn que -
contiene productos quimicos, tales como hidrdxido sédico,
sulfuro sédico y carbonato sddico, adecuados para disolver
la lignina, en una concentracidén tal que el ligquido absor-
bido por el material celuldsico contiene, después de la eli

minacidn del exceso de liquido, la cantidad de productos =
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quimicos necesaria para la reaccidn deseada, al mismo tiem-
po que se utilize una temperatura de reaccién de al menos
1402C, 4 contimacidn se realiza el lavado de la lignina
alcalina, que se halla en estado soluble, por medio de una
gran cantidad de cuantos liquidos con una temperatura rela
tivamente baja y con una concentracidn decreciente de 1la
lignina alealina y de los productos quimicos no consumi~-
dos, procedentes de percolaciones anteriores y, finalmen-
te, por wedio de agua. Entre cada dos cargas se calients
el material conienido en el percolador con vapor proceden-
tes de abajo, de manera que en &l percolador casi sbélo que
da celulosa pura.

Al menos en la transformacidén en aziicar de la se=-
micelulosa, es decir en la hidrdlisis previa, pero también
en la hidrdlisis de la celulosa, se emplea con especial —-
ventaja &cido nitrico con una congentracidn de iones hidrd
geno correspondiente.

El nuevo liquido de reaceidn empleado después pa
ra la preparacidn de la celulosa puede contener entoncss,
junto a los productos guimicos apropisdos para la solucidn
Ge la lignina, lignina alealina ya disuvelta, procedentes -
de una percolacidén anterior.

Para ello se procede ventajosamente de tal forma
que el nuevo liguido de regccién Se compone al menos par-
cialmente de una o varias extracciones de un percolacidén -
de solucidén de lignina precedente en la que se disolvid la
centidad de productos quimicos nuevos necesaria. Durante
el tiempo de reaccidn previsto para la transformacibn en -
azicar de la semicelulosa o de la celulosa, que sigue a la

iniciacidn de un proceso de reaccidén en el material celuld



sico saturado con una soluecidén écida, tembién se produce
una descomposicidén del azlcar formado en las condiciones
de reaceidn reinantes. Despuds de un determinado tismpo
de reaccidn se produce por lo tanto un méximo relativa-——
5 mente plano de la concentracién de ézucar obtenible, que
volveria a descender si se prolongs la reaccidn.

Segin otra caracteristica del invento, el tiempo
de reaccién se prolonga hasta que el azicar formado alcan-
za al menos el 70% y como maximo el 907 de su concentra—-—-

10. cidn mixima posible, después de lo .cual se lava el azicar
formado con temperatura y concentracién de deido reducidas,
al mismo tiempo que - en especial en la transformacién en
azdcer de celulosa - se agrega a continuacion liquido de
reaccién nuevo y se inieia un nuevo periodo de reaccidn -

15, anélogo, al que nuevamente sigue un lavado con temperatu—
ra y concentracidén de &cido reducidas.

El lavado del aziicar formado durante uno de los
periodos de reaccldn se realize con una gran cantidad de
cuantos liguidos con una concentracién de aziicar decre———

20. ciente, procedentes de una percolacidén anterior, y final-
mente con agua.

Ventajosamente, la temperatura durante el tiem-
po de reaccidn de unos 40 minutos de duracidn para la de-
gradacion de la semicelulosa es de 130~-1402C, durante el

25. primer periodo de reaceién de unos 40 minutos de duracién
para la degradacién de la celulosa de 160-1702C y durante
el segundo periodo de reaccidén de unos 30 minutos de dura
cion para la degradacion de la celulosa de 170-1902C, pre
ferentemente de 180¢C.

30. Para la realizacidn del procedimiento segin el
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invento se propone un dispositivo de percolacidn que se
caracteriza por el hecho de que el filtro, subdividido en
altura y previsto en el cono del percolador, se compone -
de placas, colocadas individuazlmente sobre travesafios del
cono del percolador, provisto de orificios, que se ensan-
chan de dentro hacia fuera, con un didmetro minimo de 2-5
mn, preferentemente de 3~4 mm, estando distribuidos los -
orifieios uniformemente sgobre la superficie total del fil
tro, 4¢ tal manera que su seccidén total - medida en el pun
t0 mas estrecho de los orificios cdénicos equivalga al 0,2-
-4%, preferentemente al 0,5-1,5 %, de la meccién libre del
percolador,

Los elementos del filtro se hermetizan entre si
¥y poseen varios recores, distribuidos uniformemente sobre
la periferia del cono, que se comunicen y se equipan con
vélvulas de cierre comunes. UYeneralmente se prevé una sudb
divisidén del filtro en dos partes, pero eventualmente tam-
bién ﬁuede entrar en consideracidn une subdivisidn mayor.

Segin una segunda caracteristica del invento, la
distaneia horizontal de los orificios, dispuestos unos de-
bajo de los otros en filas, posee un valor maximo, mientras
que la distancia de las filas de taladros superpuestas de-
crece, partiendo del borde superior del elemento de filtro
superior, en sentido descendente de unz forma aproximada-
ments uniforme y a partir de este valor maximo, hasta apro

ximadamente un valor igual a la mitad o a un tercioc de es-

"te valor miximo en el borde inferior del elemento de fil--

tro inferior.

Los orificios de las filas de orificios super—-—

puestas se disponen ventajosamente desplazados, de manera
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que la distancia de los orificios resulte lo més unifor-
me pozible,

Convenientemente, la parte anular superior del
filtro cdénico se deja sin orificios, para evitar que el
vapor y el liguido resbalen por los bordes.

Pare la obtencién de condiciones de circulacién
ventajosas se prevé, finalmente, que el elemento de filtro
inferior posea aproximadamente un 50-67 % més de orificios
gue el elemento de filiro superior.

Por medio de un dibujo esquemdtico se explica -
con mis detalle el método y el dispositivo segin el inven
t0, recurriendo para ello a algunos ejemplos de ejecucidn.

Ejemplo de ejecucibn 1¢:

En un percolador de lOOm3 de contenido con un
didmetro de 3,2 m en la parte cilindrica 1, con un cono
inferior de 602 y 2,7 mide altura total, asi como con una
campana esférica superior 3 con un orificio provisto de
un cierre répido 3', con una valvula de entrada de ligui
do 4 y valvula de entrada de vapor 5, asi como con vélvu
la de salide de vapor 6 y distribuidor 4' para liquido y
vapor se gquleren transformar unas 33 t de viruta de made
ra de haya, con un contenido en sustancia seca de madera
de 26 t, por medio de una hidrdlisis previa en xilosa y
por medio de una hidrdlisis principal en dextrosa y re~
gsiduo de lignina. El percolador se construyd con chapa
de acero forrada de cobre y para una presidn de funcionag
nmiento de 13 atmbeferas.

En el cono inferior se prevé un filtro, subdi-
vidido en altura, compuesto de chapas de cobre 7,7' que

se fijan a travesafios 8. El elemento de filtro superior



5.

10.

15.

20.

25.

30.

7 tiene una altura de unos 700 mm., medida en el cono, y
se hermetiza con relacidn al elemento de filtro 7', con
una altura de aproximadamente 1400 mm. (medida en el co-
no) por medio de un anillo 9. El elemento de filtro su=
perior posee taladros cdnicos 10, dispuestos en filas ho
rizontales, con un didmetro interior de 3 mm. y un diémg
tro exterior de 5 mm. y distanciados horizontalmente unos
50 mm, Las filas de orificios tienen en la parte superior
una separacién de 50 mm. que se reduce gradualmente hasta
40 en el borde inferior del elemento de filiro superior.
Los orificios de las diferentes filas estén desplazados -
unos con relacidn a otros.

El elemento de filtro inferior también posee ori
ficios 10', dispuestos en filas horizontales, del mismo -
dismetro y con la misme distencie horizontal. Ia separa-
cidn de las filag de orificios es de sproximademente 40 =
mm, en el borde superior del elemento de filtro inferior
y decrece progresivamente hasta 20 mm. en el borde infe--
rior. Los orificios de las diferentes filas teambién es—-
t4n desplazados unos con relacidn a otros.

De esta forme sgbbtienen en el elemento de fil-
tro inferior aproximadamente un 50 % més de orificiocs que
en el elemento de f£iltro superior.

También es posible utilizar percoladores chapa-—
dos con V44, que equivalen entonces g las conocidas calde
ras para. celulosa. El filiro del cono se compone en este
caso de chapa de V4A. Este tipo de percolador se presta
especialmente para la obitencidn de celulosa después de una
hidrdlisgis previa.

Para cubrir la viruta de madera de haya se nece-
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siten aproximadamente 63 n> de 4cido sulfirico al 1%. Des-
pués de calentar la carga por medio de vapor, gque penetra
& través de la vélvula 11, y de llevar el elemento de fil-
tro inferior 7' hasta unos 1002C, se vaporiza brevemente
con la valvula de salida de vapor superior 6 abierta. A
continuacién se introduce la solucidn de &cido diluida =
con une temperatura de aproximadamente 902 y en un tiempo
de unos 12 minutos en el percolador, a través de la parte
superior 7 del f£iltro y estando abierta la valvula 12 y -
cerrada la valwvule 12'. Al mismo tiempo se agrega a tra-
vés del elemento de filtro inferior 7' una cantidad de va
por tal que siempre salgae una pequelia cantidad de vapor -
por la valvula de escape de vapor superior 6. Con ello -
se asegura que en el borde superior de la zona de percols
dor llena de liquido reine una temperatura de mezcla de al
menos 1009C.

Degpués de cubrir la carge con el liquido se cig
rra la valvula de escape de vapor superior 6 y se inyecta,
a través de la valvula de vapor superior 5, vapor en la par
te superior del percolador, hasta que se alcanza una pre—
sidn de aproximadamente 1 atmdsfera, que se mantiene des--
pués constante por medio de una adiccidén regulada de vapor.
Ia cantidad de liquido sobrante, unos 25 m3, se extrase a
continuacidén a través de los dos elementos de filtro abrien
do la vélvula 12' y la vélvula de regulacidén de selida 13,
al mismo tiempo que la diferenvis de presién entre la par-
te superior del percolador y la cémara situada detrds del
filtro (aparato de medida 14) se mantiene en O atmdsferas,
al iniciarse le extraccidn, y se incrementa lentamente ——

hagta 0,5 atmbsferas al final de la extraccidn, que dura
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aproximedamente 15 minutos. Después de cerrar la vélvula
de regulacidn de extraceidén 13 se abren las valvules 1l y
15 y, a través de los dos elementos de filtro, ss calien-
ta la carga saturada con la solucidn deida diluida hasta
una temperatura de 1359C, es decir hasta una presidn de -
vapor saturedo en la parte superior del percolsdor equive
lente & esta temperatura, al mismo tiempo que la diferen-
cia de presidn entre lg parte superior y la inferior se —-
maﬁtiene 2l menos en 0,8 atmbésferas (aparato de medida 14).
Después de alcanzar esta presion (aproximademente
15 minutos) es conveniente vaporizar durante algunos momen-
tos y abriendo ligeramente la valvula de escape de vapor su
perior 6, asi como manteniendo este presibén, parz geranti-
zar que la carga me calienta uniformemente. A continuacidn
se cierra la vilvula de escape de vapor 6 y por medio de -
una adiceidén regulada de vapor a iravés del filtro (vilvu-
la 11 y eventualmente 15) se mantiene durante aproximada-
mente 40 minutos (tiempo de reaceidn) la presidén deseads -
en la parte superior del percolador. Cuando el manteni~
miento de e temperatura de reaccién sélo exige una adie-
cidén de vapor relativemente pequefia, procedente de la par-
te inferior, es conveniente que el vapor se inyecte uUnica-
mente & través del elemento de filtro inferior (vilvula -
11). A continuaeidn se introduce en el percolador, a tra-
vés de la valvula 4 abierta, una carge liaquida de unos —-—
32 n3 con una concentracidn de xilose del 8% aproximada--
mente y con una temperatura de unos 902C, Esto conduce a
un fuerte enfriamiento y a un gran desarrollo de vapor en
la torta, de donde resulta une temperatura de la mezcla -

de unos 1202C, equivalente a.una presidén de 1 atmdsfera.
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A continugcién se introduce por arribe vapor ¥y
se aumenta la presidn de 1 a 2 atmdsferas, valor que se
mentiene por medio de una adiccidn regulada de vapor. El
liquido penetra en la torta y condensa el vapor caliente
que se halle todavia en los poros de material, Con ello
se obtiene una exiraccidn reforzada.

El 1iquido se extrae a céntinuacidn, después -
de abrir la vilvula de regulacidn de extraceién 13, ajus
tando una diferencia de presidn entre la parte superior
del percolador y le oémara situada detris de las placas
del filtro de O atmbdsferas y que, durante los 15 minutos
siguientes, se incrementa lentamente hasta'0,5 atmdsfo=m
res.

Después se introduce una nueva carge de aproxi-
madamente 32 m3 con una concentracibén de xilosa del 6% -
aproximadamente y una temperatursa de unos 902C, Esta —
adiceidn se resliza a2 través de la valvula superior 4.

Con ello se obtiene una temperatura de la mez~
cla de unos 1102C. Después de ello se procede de una for

me ahéloga, resultando el siguiente esquema de trabajo.

Carga n® Concentrs Cantidad Extraccién Concentra Cantidad

cidén de = cidn de

xilosa Xilosa

% en peso > ne % en peso m3
1 8 32 1 9,3 33
2 6 32 2 8,5 34
3 4 32 3 6,5 34
4 3 25 4 5 26
5 - 25 5 4 1
6 - 20 6 2,5 21

Le primera extraceidn Y parte de la segunda ex—-

traceién den luger & la llamade segregacidn de 5,9 t de ex
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tracto con un contenido en xilosa de 4,7 + en una solucidn
al 9% apriximadamente, 10 que quivale a un rendimiento del
18%, referido a la sustaneia seca de madera de haye.

Esta segregacidn se agrega después durante la -
preparacidn ulterior a los productos finales deseados,

Tas restantes extracciones sirven para la obten-
cibén de las cargas l-4 pare la siguiente percolacidn, para
lo cual se almacenan convenientemente.

La 58 y 68 carga de compone convenientemente de
agua desionizada. ‘

Después de finalizar esta hidrdlisis previa, al
final de la cual se cbtiene una temperatura de la carga 1i
geramente superior a 1002C., se introduce por abajo y a -
través del elemento de filtro superior uns nueva carga de
reaccidn de aproximadsmente 40 > v & de H2304, al mismo
tiempo que se inyecta vapor a través del elemento de fil--—
tro inferior, de manera que se obtiene une temperatura de
mezcla de al menos 1002C.

Después de algunos minutos de permanencia se in=
erementa la presidn de vapor en la parte superior del per-
colador por medio de ume adiccidn enérgica de vapor desde
arriba hasta 1 atmbsfera, manteniendo ests presidn por me-
dio de una ediccidn regulada de vapor. El liquido sobran—
te se extrae & continuzcidn sbriendo la vilvula de regule-
cién de extraceidén al mismo tiempo que se ajusta una dife~
rencia de presibén de 0 atmdsferas al principio de la ex—-
traccidn, presibén que crece lentamente hasta 0,5 atmbsfe-
rag, entre(la parte superior del percolador y la cémara que
se halla detrds del filtro, al final de le extraccidn, que

dura unos 15 minutos. Por medio de una inyeccidn de vapor

a través de la totalidad de la superficie del filtro con -
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une diferencie de presidn de al menos 0,8 atmbsferas en-

tre la parte inferior y la superior en el percolador, se

calienta hasta una temperatura de reaccidén de aproximada-

mente 1659C, es decir hasta una presidn de vapor saturado
5. correspondiente en la parte superior del percolador.

El tiempo de calentamiento es de aproximedamen-—
te 20 minutos. Ia temperatura de reaccidn indicada se -
mentiene durante unos 40 minutos por medio de una adiceidn
regulada de vapor & través del elemento de filtro inferior

10. (tiempo de reaccibn para la primera fase de formacibn de
aztcar de la hidrdlisis principal). A continuacidn sigue
el lavado del azicar formado con temperatufa y concentra-
cibn de -Aoido reducidas, que se desarrolla segin el esque-

me que sigue de una forma andloga a la de la hidrélisis

15. previa.
Carga n? Concentra Cantidad ZExtraceidn Concentra Cantidad
cidn de cibn de .
dextrosa dextrosa
% en peso n3 n? % en peso n3
1 5,8 32 1 7,3 37
20. 2 4,5 32 2 8,1 32
3 3,0 32 3 4,5 32
4 1,6 25 4 3,2 25
5 - 20 5 2,1 20
Ia primera y una parte de la segunda extraccion,
5. en total unas 4,6 t de extracto, de ellas 3,85 t de dextro-

sa, en aproximaedamente 58 + de solucion me segregan y se —-
lleven a la ulterior trensformacidén en productos acabados.
Ias restantes extracciones sirven para la preparacidén de -
las cargas l-4 de la percolacidn siguiente y se conservan

30. en cubag correspondientes.
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Aproximedamente 36 n> de dcido sulférico al o
aproximzdamente se introducen con une temperatura de apro
ximadamente 902C y 2 través del elemento de filtro supe--
rior en el percolador al mismo tiempo que a través del ==
elemento inferior del filtro se agrega vapor, como ya sSe
describid en la carga precedente.

Aumentando la presién en la parte superior del
percolador hasta aproximadamente 1 atmdsfera se extrae el
liquido sobrante de forme andloga a la descrita mis arri-
ba para la carga de reaccibn precedente.

A continuacidn sigue el calenteamiento, a través
de la totalidad de la superficie del filtro, hasta una tem
peratura de reaccidn de unos 1802C, respectivamente hasta
une presion de vapor saturado correspondiente en la parte
superior del percolador, gue se mantiene después durante
unos 25 minutos por medio de una adiccidn regulada de va~
por a través del elemento de filtro inferior. (tiempo de
reaccidn)

4 ello sigue un nuevo lavado del aziear forme-
do, que se realiza de forma andloga segin el esquema siguiente:

Carga Copcentrag Cantidad Extraceién Concentra Centidad

cidn de cidn de

dextrosa dextrosa
ne % en peso m3 ne % en peso m3
1 5,4 26 1 6,1 36
2 4,0 25 2 553 25
3 3,6 20 3 4,6 20
4 1,65 - 20 4 34 20
5 - 20 5 1,8 20

La primera extraceidn con 3,2 t de extracto, de

ellas 2,4 % de dextrosa, en aproximadamente 38 t de solu-
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cidén se segrega y se lleva junto con la segregacidn de la
extraccidn precedente a la preperacidn ulterior. En total
se obtienen por lo tanto 7,8 t de extracto, de ellas 6,25 1
de dextrosa en eproximadamente 96 t de solucién, equivalen~
te a una concentracién media de aproximademente 6,5 % en -
peso de dextrosa y 8,1% de sustancia seca, 1o que equivale
2 una pureze del 80% aproximadamente.

Al final de este proceso de extraceidn queda en
el percolador un residuo de lignina de aproximadamente 9 a
9,5 t de sustancia seca, gque ademés contiene unas 18 a 19
de agua. El vaciado de este residuo se hace de forma en si
conocida abriendo una trampilla de vaciado.lG en el extremo
inferior del cono del percolador y una vez que la tempera-
tura de la carga del percolador se llevs, por medio de va-
por inyectado por abajo (vdlvulas 17, 11 y 15 abiertas su-
cesivamente), hasta una temperatura de 150-1752C, equiva
lente a una presidn de vapor de 5 a 8 atmésferas. ILa tor-
ta de lignina se disgrega por la expansidn del agua adheri-
da y se expulsa, mezclada con vapor, en agproximadamente 1
mimuto. ILa mezcla de lignina y vapor se separa en un ci-—
clén, en el que ol residvo de lignina cae por la parte in-
ferior mientras que el vapor escapa por la parte superior.

El percolador se halla entonces disponible para
una nueva carge de viruta, una vez que se ha vuelto a ce—--
rrar le trampilla de vaciado.

Ejemplo de ejecucidn 29:

Eventualmente puede tener especial interés Ffea-
lizar Unicamente una hidrdlisis previa para obtener a con-
tinuacidn la celulosa, practicamente no atacada, del mate~

rial de partida, por ejemplo madera de haya, después de di
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solver la lignina. Ia hidrdlisis previa sdlo se diferen-
cia de gauella del ejemplo de ejecucidn 1 por el hecho de
que se emplea un tiempo de reaccidn algo menor con el fin
de no deteriorar la celulosa y por el hecho de utilizar &ci
do nitrico en lugar de 4dcido sulfirico con el fin de poder
trabajar con aparatos chapados con V4A. EL rendimiento de
xilosa se reduce con ello del 18% al 10-16%, referido a la
sustancia seca de madera de haya.

Ia concentracion de la solueién de xilosa es por
ello algo mis baja ¥y, cuando se emplea una cantidad de 1li-
quido algo menor, es del 8%. Después de la hidrdlisis pre
via se obtiene una carga de percolador de aproximadamente
20 + de sustancis seca de madera, gque se transforma en ce-
lulose de la siguiente forma.

Ia carga de reaccidn se obtiene disolviendo en
una fraceidn de lejis residual epropiada productos quimi

cos huevos o la fusidn obtenida por la combustidn de la

" lejia residual. Si la trensformacidn debe realizarse se-~

gin el llamedo procedimiento de sulfato, se agrege a la

fusidn disuelta en la fraccidn de lejia residual Ca(OH) 0!
de manera que se obtiene una cantidad de productos quimi-
cos frescos, disuelta en la lejia residusl, de aproximada
mente 5,2 t ¥ compgesta de gproximadomente 3,5 1 de NaOH,
0,85 t+ de Na S y 0,85 ¢t de Na CO , siempre que se utilice
el sobrante grocedente de la gergolacién anterior, es de-
cir el 1liquido sobrante escurrido'del material saturado

despuds de cubrir la carga del percolador con la carga de

reaccidn. Ia carga de reaccidn contiene por lo tanto
5,2 t de productos quimicos frescos &+ 4,6 t de sus-

tencia seca de lejia residual + 30 t de agua.
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El sobrante de liquido extraido por la parte in-
ferior, después de la penetrecidn de esta carga a través
del filtro previsto en la parte superior del cono del per-
colador (con inyeccidén simultenea de vapor por la parte in
ferior del filtro) y después de un corto tiempo de perma-
nencia para la compensacién de la concentracidn, a travée
del filtro contiene enitonces aproximadamente 1 + de pro--
ductos quimicos + 1 t de sustancis sece de lejiz residual
4+ 15 t de agua. En el percolador quedan después unas 20
t de sustancia seca de madera saturadas con una solucién
qie contiene 4,2 t de productos quimicos, 3,6 + de lejia
residual y 55 t de agua. ‘

Esta carga de percolador saturada con liquido
se callenta a continuecidn haste una temperatura de 14596,
por medio de la adiccidn de vapor a través del filtro y -
con una diferencia de presidn de al menos 0,8 atmbsferas
entre le parte inferior y la superior. Esta temperatura
se mantiene después durante unos 30 minutos por medio de
una adiceidén regulada de vapor.

A ello gigue el lavado de la lignina slecalina -
formada por medio de cargas liquidas, formadas por las ex
tracciones de lejia de las percolaciones precedentes, una
vez que la o las primeras extracciones con la concentracidn
més alta me segregan para la preparacidn. ILas dos Ultimas
cargas se componen entonces de agua, con el fin de obtener
une celulosa perfectamente lavada., Ia temperatura de la -
carga del percolador puede ser en cade carga de extraccidn
algo menor que la precedente, pero la temperature de la ﬁ;
tima carge debe ser de al menos 1102C, El esquema que si-

gue reproduce los detalles del funcionamiento de la extrac
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cidén de la lignina alcalina.

Carga Sustancia Cantidad Extraccidén Sustencia Cantidag

seca de geca Qe

Sda e
ng % en peso m3 ne % en peso m
1 10 30 1l 17,6 AT
2 T4 30 2 12,7 31
3 3,6 30 3 8,8 3
4 1,6 25 4 T,1 25
5 agua 25 5 3,8 25
6 agua 25 6 2,0 25

La primera extracgién con 10 ¥ de sustancia se-
ca de lejle residual se subdivide entonces:

3,2 t de sustancia seca de lejia residual y 15 %
de agua se utilizan después, junto con el sobrante de la -
carga de reacoifn, que contiene 1 t de productos quimicos,
1 t de sustancia seca de lejia residual y 15 t de agua, pa
ra digolver 3,2 t de productos quimicos frescos con apro-
ximadamente 0,4 +t de materiales de lastre. En luger de -
los productos quimicos frescos también puede utilizarse -
la fusidn obtenida de la combustidn de la lejia, que debe
tratarse todavia con sosa calstica. Esta solucidn total
se utiliza después como carga de reaccidn para la percola-
cidn siguiente. |

El resto de la primera extraccidn de 6,8 + de -
sustancia seca de lejia residusl en 32 + de agua y de la
segunda extraccién de 3,7 t de sustancia seca de lejia re
gidual en 25,5 t de agua (en total 10,5 + de sustencia sg
ca de lejla residual en 57,5 t:de agna) se segrega deg——-
pués y se lleva a la combustidén de lejia para la genera——

cidn de vapor y para la recuperacidn de los productos qui



D

10.

15,

20,

25.

30.

micos.

El resto de la segunda extraccidn y de lag ex-
tracciones siguientes sirven después, segin orden y can-
tidad, para la preparacidén de las cargas de extraccidn -
1-4 para la percolacidn siguiente.

Finalmente, todavia hay que observar gue también
es posible distribuir los productos quimicos de transfor-
macidn en 2 o tres cargas, en cuyo caso la segunda, even-—
tualmente también le tercera carge son al mismo tiempo —-—
carggs de extraccion. Antes de estas cargas de reaccidn
y do extraccidn se puede calentar nuevamente de forma ané
loga haste 140-~1502C, manteniendo esta temperatura duran-
te unos 15 a 30 minutos. ILas restantes cargas de extrac-
cién se pueden realizar después con temperaturas escalona-
damente més bajas. En el percolador se obtiene una celulp
sa (12-13 t de sustancia seca) con un elevado contenido en
- celulosa, que se lleva después por medio de agua a un
silo de celulosa y & la transformacidén ulterior.

NOTA

Ia Patente de Invencidén que se solicita por vein
te aflos para Egpafia y sus Posesiones, de acuerdo con la vi
gente Degislacidn, debera recaer sobre: "PROCEDIMIENTO Y
DISPOSITIVO PARA LA PREPARACION QUIMICA DE MATERIAL CEIU-
L0SICO", con Prioridad de la Demanda de Patente en Alema-

nia n® P 1567335.5, de fecha 17 de Octubre de 1967, segin

las caracteristicas esenciales de las siguientes:
REIVINDICACIONES

18,- Procedimiento para la preparacidn quimica

de material celulbsico, en un percolador, compuesto de =

una parte cilindrica, de una campane superior con armadu-



50

10.

15.

20.

250

30.

P Do

rag de entrada y de salide de vapor y de un cono inferior
en el que se 2loja un filtro subdividido en alfura, carag
terizado por el hecho de que la cantidad de liquido de -
reaccidn necesaria para cubrir el material celuldsico en el
percolador, se introduce, con la concentracidn quimica de-
seada y con una temperatura inferior g la de su punto de =
ebullicidn, por la parte superior del filtro dispuesto en
el cono en el percolador que se halla a presibn atmdsféri-
ca 0 con una presidén ligeramente superior, mientras que a
través de la parte inferior del filtro subdividido se in~
troduce una cantidad de vepor a presién $2l, que en el ex~

tremo superior de la zona del percolador lleno de liquido

‘se obtiene una temperatura de mezcla de al menos 1008C, al

mismo tiempo que el .aire o los gases no condensables contg
nidos en el percolador escapan por la armadura situada en
la parte superior, después de lo cual se extrae, por medio
de una inyececidn de vapor con una presidn de aproximadamen-
te 1 atmdsfera en la parte superior del percolador, a tra--
vés del filtro dispuesto en el cono inferior la cantidad de
liquido que sobrepasa la capacidad de absorcidn de la car-
ga, procediéndose a continuacidn al calentamiento con va--
por, a través del filtro y con la armadure de salida de vg
por superior cerrada hasta la temperatura de reaccidn de-
seada, que se mantiene durante el tiempo de reaccidn nece-
sario por una inyeccidn de vapor desde abajo regulada.

28 ,~ Procedimiento para la preparacion quimica
de material celuldsico, segun la reivindicacidén 12, carac
terizado por el hecho, de que el liguido de reaccidn para
la transformacidn de la celulosz en azlicar se compone de

une solucidn de Acido mineral correspondientemente dilui-
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da, al mismo tiempo que la concentracidn de iones hidrod-
£eno equivéle primeramente, para la transformacidn en azi-
cer de la semicelulosa, & la del écido sulfirico al 1%, -
mientras que para ls transformacibén en azficar de la celu~
losa, en la segunda partie y después de lavar con tempera-
turs y concentracidén de &cido reducidas las clases de azi
car obtenidas a partir de la semicelulosa, equivale a la
de 4cido sulfirico del 3-5%.

38.~ Procedimiento para la preparacidn quimica
de material celulbsico, segin la reivindicacidén 1%, carec
terizado por el hecho de en primer luger y para la degra-
dacidn al menos parcial de la semicelulosa se utiliza co-
mo liguido de reaccidn una solucion de dcido mineral Qi
luide con una concentracidén de iones hidrdgeno equivalen-
te aproximadamente a la de écido sulfﬁrigo gl 1% y una —-
temperatura de reaccidn inferior a 14092C, después de lo
cual - una vez lavados con temperatura y concentracidn de
beido reducidas por medio de una cantidad de cuantos 1i-
quidos con concentracidn de azdcar decreciente, proceden
tes de percoleciones anteriores y finalmente con agua —
las clases de azicar formadas a partir de la semicelulo~
sa - se agrega en forma aniloge un nuevo liguido de reac-
cidn que contiene productos quimicos, tales como hidrbéxi-
do sdédico, sulfuro sddico y carbonato sbddico, adecuados
para disolver la lignina, en una concentracidn tal que -
el liguido absorbido por el mgjerial celuldsico contie—-
ne, después de la eliminacidn del exceso de liguido, la
cantidad de productos quimicos necesaria pars la reaccibn
deseada, al mismo tlempo que se utiliza una temperatura -

de reaccidn de al menos 14020, después de lo cual se ree-
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liza el lavado de la lignina glcalina, que se halla en es-
tado soluble, por medio de una gran cantidad de cuantos 11
quidos con una temperaturs relativamente baja y con ung ==
concentracidn decreciente de la lignina alcalina y de los
productos quimicos no consumidos, procedentes de las perco
laciones anteriores y, finalmente, por medio de agua, ca=-
lenténdose entre cade dos cargas el material contenido en
el percolador con vapor procedente de abajo, de maners que
en el percolador casi s0lo queda celulosa pura.

48 ,— Procedimiento para la preparacion quimica
de material celulbsico, segin las reivindicaciones 28 & ~
38, caracterizgdo por el hecho de que se trabajs con éci-
do nitrico con una concentracidén de iones hidrdgeno correg
pondiente.

58 ,- Procedimiento para la preparacién quimice

de material celuldsico, segin la reivindicacidn 38, carsg

~ terizado por el hecho de que el nuevo 1iquido de reaccidn

contiene, junto a los productos quimicos apropiados para
la disolucidn de la lignina, Hginine alealina en solucidn,
procedente de una percolacidén anterior.

68 .- Procedimiento para la preparacidn quimica
de material celuldsico, segin la reivindicacidn 38 & 48,
caracterizado por el hecho de que el nuevo liguido de reag
cidn se compone al menos parcialmente de uns o verias ex-
tracciones de una percolacidn de solmcidn de lignina pre-
cedente, en la que se disolvieron las cantidades necesa=
rias de productos quimicos nuevos.

750- Procedimiento pare la preparacidn quimica
de material celulésico, segin la reivindicacién 22, carac

terizado por el hecho de que el tiempo de reaccidén se cal
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cula de tal forma que el azlicar formado alcanze como mini-
mo el 70% ¥ como miximo el 90% de su concentracidn méxima
posible, después de lo cuel el azicar formado se lava con
temperatura y concentracidn de 4cido redudidas y por el -
hecho de que, especialmente en la transformacidn en azi-
car de la celulosa, se agrega & continuacidén liquido de -
reaccidn nuevo inicidndose un nuevo periodo de reaccidn -
de indole anfloga, después del cual se lava nuevemente —-
con temperatura y concentracion de dcido reducidas.

88 .~ Procedimiento para la preparacidén quimica
de material deluldsico, segin las reivindicaciones 28, 38,
48 & 78, caracterizado por el hecho de que el lavado del
azhcer formado durente uno de los periodos de reaccion se
realize con una gran cantidad de cuantos liquidos con con
centracidén de azlcar decreciente, procedentes de una per-
colacidn anterior, realizéndose un lavado final con agua.

98 .~ Procedimiento para la preparacibén quimica
de material celuldsico, segin la reivindicacibn 78, carag
terizado por el hecho de que durante el tiempo’de hg<T-T T
cidn de aproximadamente 40 minutos de duracidn, la tempef
raturs, necesaria para la degradacidn de la semicelulosa,
es de 130~-1402C, mientras que durante el primer periodg -
de reaccidn, de aproximadsmente 40 minutos de duracién, -
pers la degradacidén de la celulosa es de 160-170¢C. y du-
rante el segundo periodo de reaccibn, de unos 30 minutos
de duracidn, para la degradacién de la celulosa es de 170-
-1902C,

108,.~ Dispositivo para la preparacién quimica -
de material celuldésico, para la realizacidn del procedi-
miento segin la reivindicacidn 12, caracterizado por el -

hecho de que el filtro subdividido en alfura, montado en
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el cono delpercolzdor se compone de diferentes placas co-
locadas sobre travesalios del cono del percolador, estando
provistas estas placas de orificios que se ensanchan de;
interior al exterior ¥y cuyo didmetro menor es de 2~5 mm,
5, freferentemente 3-4 mm, al mismo tiempo que los orificios
se distribuyen sobre la superficie total del filiro con -
una separacidn uniforme tal que su seccidn total, medida
en el punto més estrecho de los orificiosAcénicos, repre=
senta el 0,2~-4%, preferentemente el 0,5-1,5% de la seccidn
10. del percolador.
112.~ Dispositivo pare la preparacidn quimica de
material celulbsico, segin la reivindicacidn 108, caracte-
rizado por el hecho de que los dos elementos de filtro es-
+én hermetizados uno con relacidn al otro y por el hecho
154 de que posean varios racores distribuidos uniformemente -
sobre la periferia del cono, estandc unidos estos racores
¥y provistos de vilvulas de cierre comunes.
122,~ Dispositivo para la preparacidén quimica -
de material celuldsico, segin las reivindicaciones 102 u
0. 118, caracterizado por el hecho de que la separacidn hori
zontal de los orificios dispuestos en filas superpuestas
posee un valor méximo, mientras que la separacién de las
filag de orificios superpuestas decrece, partiendo del -
borde superior del elemento de filtro superior y hacia -~
250 abajo, uniformemente haste un valor igual a lo mitad o a
un tercio del valor méximo indicado en el borde inferior
del elemento de filtro inferior.
' 138,~ Dispositivo pare la preparacidn quigica
de material celulbsico, segin la reivindicacidén 122, ca-

30. racterizado por el hecho de .que los orificios de las fi~-
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las de orificios.superpuestas estén desplazados uno con
relacidn al otro, de manera que la separacidn entre los
orificios resulte lo més uniforme posible.

148 .~ Dispositivo para la preparacién quimica
de material delulésico; segin una o varias de las reivin
dicaciones 102-132, caracterizedo por el hecho de que el
elemento amular superior del filtro cénico no posee ori-
ficios.

15&.~ Dispositivo para la preparacién quimica
de material celulésico, segin une o varias de las reivin
dicackones 102-142, caracterizado por el hecho de que el
elemento de filtro inferior posee aproximadamepte un 50-
67% mis orificios que el elemento de filtro superior.

16%.~ "PROCEDIMIENTO Y DISPOSITIVO PARA IA PRE-
PARACION QUIMICA DE MATERTAL CELULOSICO".

Segin queda sustancialmente descrito en la pre-

ao./ooo
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