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E1 invento se refiere a un procedimiento y a un 
dispositivo para la preparación química de material celuló 
sico en un percolador, compuesto de una parte cilindrica, 
de una campana superior con armaduras de entrada y de esca 

5. 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
ción química de material celulósico en percoladores se ca­
lienta con vapor al mismo tiempo que se intenta desplazar 

10. el aire contenido en el percolador. También se procedió -
ya a una evacuación precedente al calentamiento con el fin 
de expulsar la mayor cantidad de aire posible. Después —  

del calentamiento se agrega liquido de reacción, que gene­
ralmente ya se precalienta hasta temperaturas superiores a 

15. 100RC. y que posee una presión de vapor correspondiente.
Teniendo en cuenta la capacidad de absorción del material 
celulósico se necesitan, ya sólo para el humedecimiento - 
del material hasta su saturación con el líquido, cantida­
des de liquido muy considerables.

SO. En los procedimiento empleados hasta ahora resul
taba difícil humedecer el material celulósico uniformemen­
te sin que en los diferentes puntos se formaran zonas de 
material no totalmente humedecidas con el liquido. En el 
conocido procedimiento de percolación de Scholler, según 

25. la patente alemana 640.775, se recurría a una gran canti­
dad de cargas liquidas de igual concentración acida, de - 
manera que la probabilidad de una preparación suficiente­
mente uniforme ya se producía después de algunas cargas.

En el nuevo procedimiento Scholler (según la so- 
30. licitud de patente Sch 35 360-IVa/89i) se utiliza, por el



contrario, una única carga de reacción que tiene que dar 
lugar a una penetración uniforme del material, ya que el 
tiempo de reacción que sigue es relativamente corto y ya 
que el azúcar formado se extrae inmediatamente después - 
con una temperatura y concentración acida reducidas.

El inventor se planteó el problema de desarro­
llar un procedimiento capaz de garantizar un impregnado 
uniforme de la totalidad de la carga contenida en el per­
colador y que con un consumo de vapor lo más pequeño posi 
ble para el calentamiento de la torta impregnada y para la 
totalidad de la percolación &é lugar a una concentración 
lo más alta posible de la concentración de azúcar obteni­
da.

La solución de este problema se obtiene, según 
el invento, por el heoho de que la cantidad de liquido de 
reacción necesaria para cubrir el material celulósico en 
el percolador se introduce, con la concentración química 
deseada y con una temperatura inferior a la de su punto - 
de ebullición, por la parte superior del filtro dispues­
to en el cono en el percolador que se halla a presión at­
mosférica o con una presión ligeramente superior, mientras 
que a través de la parte inferior del filtro subdividido 
se introduce una cantidad de vapor a presión tal que en el 
extremo superior a la zona del percolador lleno de liquido 
se obtiene una temperatura de mezcla de al menos 100SC, al 
mismo tiempo que e3- aire o los gases no condensables conte 
nidos en el percolador escapan por la armadura situada en 
la parte superior, después de lo cual se extrae, por medio 
de una inyección de vapor con una presión de aproximadamen 
te 1 atmósfera en la parte superior del percolador, § tra­
vés del filtro dispuesto en el cono inferior la cantidad
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de liquido que sobrepasa la capacidad de absorción de la 
carga, procediéndose a continuación al calentamiento con 
vapor, a través del filtro y con la armadura de salida de 
vapor superior cerrada, hasta la temperatura de reacción 
deseada, que se mantiene durante el tiempo de reacción ne 
cosario por una inyección de vapor regulada desde abajo.

La mezcla de vapor y líquido, con una temperatu 
ra de al menos 100SC, que atraviesa el percolador en sen­
tido ascendente ocupa con seguridad la totalidad del espa 
ció libre que queda entre las partículas de material celu 
lósico y penetra además en las diferentes partículas de - 
material, de las que se expulsa el aire en sentido ascen­
dente? Después de un cubrimiento total de la carga con - 
el líquido se vuelve a extraer - eventualmente después de 
un tiempo de permanencia de saturación corto de pocos mi­
nutos de duración - la cantidad de líquido sobrante de la 
saturación del material celulósico y que se halla en los 
intersticios de las partículas de material celulósico a - 
través del filtro inferior, calentando después uniforme—  
mente hasta la temperatura de reacción la carga saturada 
de líquido por medio de vapor que penetra por el filtro.

Esto produce, por un lado, un considerable aho­
rro de vapor y, por otro, conduce, a consecuencia de la - 
presencia de cantidades de líquido pequeñas, a una mayor 
concentración del azúcar que se forma en el tiempo de —  

reacción siguiente.
Además, el vapor ascendente encuentra una re­

sistencia considerablemente menor, de manera que el gfa- 
diente de presión y de temperatura es también menor en - 
el sentido ascendente. Si la preparación del material -30
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celulósico se utiliza para la transformación de la celulo­
sa en azúcar, se utiliza como liquido de reacción una so3n 
ción de ácido mineral correspondiente, al mismo tiempo que 
la concentración de iones hidrógeno equivale, para la trans 
formación en azúcar de la semicelulosa, a la de ácido sulfú 
rico al 1% y para la transformación de la celulosa, después 
del lavado de las clases de azúcares obtenidas a partir de 
la semicelulosa, con temperatura y concentración de ácido - 
reducidas, a la de ácido sulfúrico del 3-5%.

Eventualmente es especialmente interesante una hi 
drólisis previa de la semicelulosa de los materiales de par 
tida que contienen pentosan, a la que sigue después una pre­
paración alcalina de la celulosa. Según el invento se proce 
de en este caso de tal forma de que en primer lugar y para 
la degradación al menos parcial de la semicelulosa se uti—  
liza como líquido de reacción una solución de 'ácido mine—  
ral diluida con una concentración de iones hidrógeno equiva 
lente aproximadamente a la de ácido sulfúrico al 3% y una 
temperatura de reacción inferior a 1402 C, después de lo —  
cual - una vez lavados con temperatura y concentración de 
ácido reducidas por medio de una gran cantidad de cuantos 
líquidos con concentración de ázucar decreciente, proceden 
tes de percolaciones anteriores y finalmente con agua, las 
clases de azúcar formadas a partir de la semicelulosa - se 
agrega en forma análoga un nuevo liquido de reacción que - 
contiene productos químicos, tales como hidróxido sódico, 
sulfuro sódico y carbonato sódico, adecuados para disolver 
la lignina, en una concentración tal que el liquido absor­
bido por el material celulósico contiene, después de la eli 
minación del exceso de liquido, la cantidad de productos -
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químicos necesaria para la reacción deseada, al mismo tiem­
po que se utiliza una temperatura de reacción de al menos 
1402C. ^ continuación se realiza el lavado de la lignina 
alcalina, que se halla en estado soluble, por medio de una 
gran cantidad de cuantos líquidos con una temperatura reía 
tivamente baja y con una concentración decreciente de la 
lignina alcalina y de los productos químicos no consumi­
dos, procedentes de percolaciones anteriores y, finalmen­
te, por medio de agua. Entre cada dos cargas se calienta 
el material contenido en el percolador con vapor proceden­
tes de abajo, de manera que en él percolador casi sólo que 
da celulosa pura.

Al menos en la transformación en azúcar de la se- 
micelulosa, es decir en la hidrólisis previa, pero también 
en la hidrólisis de la celulosa, se emplea con especial —  
ventaja ácido nítrico con una concentración de iones hidró 
geno correspondiente.

El nuevo líquido de reacción empleado después pa 
ra la preparación de la celulosa puede contener entonces, 
junto a los productos químicos apropiados para la solución 
de la lignina, lignina alcalina ya disuelta, procedentes - 
de una percolación anterior.

Para ello se procede ventajosamente de tal forma 
que el nuevo líquido de reacción se compone al menos par—  
cialmente de una o varias extracciones de un percolación - 
de solución de lignina precedente en la que se disolvió la 
cantidad de productos quí&lcos nuevos necesaria. Durante 
el tiempo de reacción previsto para la transformación en - 
azúcar de la semicelulosa o de la celulosa, que sigue a la 
iniciación de un proceso de reacción en el material célalo
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sico saturado con una solución acida, también se produce 
una descomposición del azúcar formado en las condiciones 
de reacción reinantes. Después de un determinado tiempo 
de reacción se produce por lo tanto un máximo relativa­
mente plano de la concentración de ázucar obtenible, que 
volvería a descender si se prolonga la Reacción.

Según otra característica del invento, el tiempo 
de reacción se prolonga hasta que el azúcar formado alcan­
za al menos el 70% y como máximo el 90% de su concentra­
ción máxima posible, después de lo cual se lava el azúcar 
formado con temperatura y concentración de ácido reducidas, 
al mismo tiempo que - en especial en la transformación en 
azúcar de celulosa - se agrega a continuación liquido de 
reacción nuevo y se inicia un nuevo periodo de reacción - 
análogo, al que nuevamente sigue un lavado con temperatu­
ra y concentración de ácido reducidas.

El lavado del azúcar formado durante uno de los 
periodos de reacción se realiza con una gran cantidad de
cuantos líquidos con una concentración de azúcar decre---
cíente, procedentes de una percolación anterior, y final­
mente con agua.

Ventajosamente, la temperatura durante el tiem­
po de reacción de unos 40 minutos de duración para la de­
gradación de la semicelulosa es de 130-1403C, durante el 
primer periodo de reaooión de unos 40 minutos de duración 
para la degradación de la celulosa de 160-1703C y durante 
el segundo periodo de reacción de unos 30 minutos de dura 
oión para la degradación de la celulosa de 170-1903C, pre 
ferentemente de 180SC.

30 Para la realización del procedimiento según el



invento se propone un dispositivo de percolación 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 individualmente sobre travesados del 
cono del percolador, provisto de orificios, que se ensan­
chan de dentro hacia fuera, con un diámetro mínimo de 2-5 
mm, preferentemente de 3-4 mm, estando distribuidos los - 
orificios uniformemente sobre la superficie total del fil 
tro, de tal manera que su sección total - medida en el pun 
to más estrecho de los orificios cónicos equivalga al 0,2- 
-4#, preferentemente al 0,5-1,5 %, de la sección libre del 
percolador.

Los elementos del filtro se hermetizan entre si 
y poseen varios racores, distribuidos uniformemente sobre 
la periferia del cono, que se comunican y se equipan con 
válvulas de cierre comunes. Generalmente se prevé una sub 
división del filtro en dos partes, pero eventualmente tam­
bién puede entrar en consideración una subdivisión mayor.

Según una segunda característica del invento, la 
distancia horizontal de los orificios, dispuestos unos de­
bajo de los otros en filas, posee un valor máximo, 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 una forma aproximada­
mente uniforme y a partir de este valor máximo, hasta apro 
ximadamente un valor igual a la mitad o a un tercio de es- 
' te valor máximo 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



que la distancia de los orificios resulte lo más unifor­
me posible'.

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

Para la obtención de condiciones de circulación 
ventajosas se prevé, finalmente, que el elemento de filtro 
inferior posea aproximadamente un 50-67 % más de orifioios 
que el elemento de filtro superior.

Por medio de un dibujo esquemático se explica - 
con más detalle el método y el dispositivo según el inven 
to, recurriendo para ello a algunos ejemplos de ejecución.

Ejemplo de ejecución 13:
En un percolador de 100m^ de contenido con un 

diámetro de 3,2 m en la parte cilindrica 1, con un cono 
inferior de 603 y 2,7 mide altura total, asi como con una 
campana esférica superior 3 con un orificio provisto de 
un cierre rápido 3', con una válvula de entrada de líqui 
do 4- y válvula de entrada de vapor 5, asi como con válvu 
la de salida de vapor 6 y distribuidor 4' para liquido y 
vapor se quieren 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 hidrólisis previa en xilosa y 
por medio de una hidrólisis principal en dextrosa y re­
siduo de lignina. El percolador se construyó con chapa 
de acero forrada de cobre y para una presión de funciona 
miento de 13 atmósferas.

En el cono inferior se prevé un filtro, subdi­
vidido en altura, compuesto de chapas de cobre 7,7' que 
se fijan a travésaños 8. El elemento de filtro superior



7 tiene una altura de unos 700 mm., medida en el cono, y 
se hermetiza con relación 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 cónicos 10, dispuestos en filas ho 
rizontales, con un diámetro interior de 3 mm. y un diáme 
tro exterior de 5 mm. y distanciados horizontalmente unos 
50 mm. Las filas de orificios tienen en la parte superior 
una separación de 50 mm. que se reduce gradualmente hasta 
40 en el borde inferior del elemento de filtro superior. 
Los orificios de las diferentes filas están desplazados - 
unos con relación a otros.

El elemento de filtro inferior también posee ori 
ficios 10', dispuestos en filas horizontales, del mismo - 
diámetro y con la misma distancia horizontal. La separa­
ción de las filas de orificios es. de aproximadamente 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 también es—  

tán desplazados unos con relación a otros.
De esta forma sQÓbtienen en el elemento de fil­

tro inferior aproximadamente un 50 % más de orificios que 
en el elemento de filtro superior.

También es posible utilizar percoladores chapa­
dos con V4A, que equivalen entonces a las conocidas calda 
ras para celulosa. El filtro del cono se compone en este 
caso de chapa de V4A. Este tipo de percolador se presta 
especialmente para la obtención de celulosa después de una 
hidrólisis previa.

Para oubrir la viruta de madera de haya se nece-
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sitan aproximadamente 63 de ácido sulfúrico al 1%. Des­
pués de calentar la carga por medio de vapor, que penetra 
a través de la válvula 11, y de llevar el elemento de fil­
tro inferior 7' hasta unos 1000c, se vaporiza brevemente 
con la válvula de salida de vapor superior 6 abierta. A 
continuación se introduce la solución de ácido diluida - 
con una temperatura de aproximadamente 903 y en un tiempo 
de unos 12 minutos en el percolador, a través de la parte 
superior 7 del filtro y estando abierta la válvula 12 y - 
cerrada la válvula 12'. Al mismo tiempo se agrega a tra­
vés del elemento de filtro inferior 7' una cantidad de va 
por tal que siempre salga una pequeña cantidad de vapor - 
por la válvula de escape de vapor superior 6. Con ello - 
se asegura que en el borde superior de la zona de pereda 
dor llena de liquido reine una temperatura de mezcla de al 
menos 100SC.

Después de cubrir la carga con el liquido se cié 
rra la válvula de escape de vapor superior 6 y se inyecta, 
a través de la válvula de vapor superior 5, vapor en la par 
te superior del percolador, hasta que se alcanza una pre—  
sión de aproximadamente 1 atmósfera, que se mantiene des—  
pues constante por medio de una adicción regulada de vapor. 
La cantidad de liquido sobrante, unos 25 m*\ se extrae a 
continuación a través de los dos elementos de filtro ábrien 
do la válvula 12' y la válvula de regulación de salida 13, 
al mismo tiempo que la diferencia de presión entre la par­
te superior del percolador y la cámara situada detrás del 
filtro (aparato de medida 14) se mantiene en 0 atmósferas, 
al iniciarse la extracción, y se incrementa lentamente —  
hasta 0,5 atmósferas al final de la extracción, que dura30



aproximadamente 15 minutos. Después de cerrar la válvula 
de regulación de extracción 13 se abren las válvulas 11 y 
15 y, a través de los dos elementos de filtro, se calien­
ta la carga saturada con la solución ácida diluida hasta 
una temperatura de 135^0 , es decir hasta una presión de - 
vapor saturado en la parte superior del percolador equiva 
lente a esta temperatura, al mismo tiempo que la diferen­
cia de presión entre la parte superior y la inferior se —  
mantiene al menos en 0,8 atmósferas (aparato de medida 14).

Después de alcanzar esta presión (aproximadamente 
15 minutos) es conveniente vaporizar durante algunos momen­
tos y abriendo ligeramente la válvula de escape de vapor su 
perior 6, asi como manteniendo esta presión, para garanti­
zar que la carga ae calienta uniformemente. A continuación 
se cierra la válvula de escape de vapor 6 y por medio de - 
una adicoión regulada de vapor a.través del filtro (válvu­
la 11 y eventualmente 15) se mantiene durante aproximada­
mente 40 minutos (tiempo de reacción) la presión deseada - 
en la parte superior del percolador. Cuando el manteni­
miento de la temperatura de reacción sólo exige una adic­
ción de vapor relativamente pequeña, procedente de la par­
te inferior, es conveniente que el vapor se inyecte única­
mente a través del elemento de filtro inferior (válvula - 
11). A continuación se introduce en el percolador, a tra­
vés de la válvula 4 abierta, una carga líquida de unos —
32 m^ con una concentración de xilosa del 8% aproximada­
mente y con una temperatura de unos 90SC. Esto conduce a 
un fuerte enfriamiento y a un gran desarrollo de vapor en 
la torta, de donde resulta una temperatura de la mezcla - 
de unos 120BC, equivalente a.una presión de 1 atmósfera.
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A continuación se introduce por arriba vapor y 
se aumenta la presión de 1 a 2 atmósferas, valor que se 
mantiene por medio de una adicción regulada de vapor. El 
liquido penetra en la torta y condensa el vapor caliente 
que se halla todavía en los poros de material. Con ello 
se obtiene una extracción reforzada.

El liquido se extrae a continuación, después - 
de abrir la válvula de regulación de extracción 13, ajus 
tando una diferencia de presión entre la parte superior 
del percolador y la cámara situada detrás de las placas 
del filtro de 0 atmósferas y que, durante los 15 minutos 
siguientes, se incrementa lentamente hasta 0,5 atmósfe—  
ras.

Después se introduce una nueva carga de aproxi- 
mudamente 32 m con una concentración de xilosa del 6% - 
aproximadamente y una temperatura de unos 90SC, Esta —  
adicción se realiza a través de la válvula superior 4.

Con ello se obtiene una temperatura de la mez­
cla de unos 110SC. Después de ello se procede de una for 
ma aháloga, resultando el siguiente esquema de trabajo.

Carga na Concentra 
ción de - 
xilosa

Cantidad Extracción Concentra 
ción de 
xilosa

Cantidad

% en peso 3m nB % en peso m^
1 8 32 1 9,3 33
2 6 32 2 3,5 34
3 4 32 3 6,5 34
4 3 25 4 5 26
5 - 25 5 4 27
6 - 20 6 2,5 21

La primera extracción y parte de la segunda ex—  

tracción dan lugar a la llamada segregación de 5,9 t de ex



tracto con un contenido en xilosa de 4)7 t en una solución 
al 9% aproximadamente, lo que quivale a un rendimiento del 
18%, referido a la sustancia seca de madera de haya.

Esta segregación se agrega después durante la - 
preparación ulterior a los productos finales deseados.

Las restantes extracciones sirven para la obten­
ción de las cargas 1-4 para la siguiente percolación, para 
lo cual se almacenan convenientemente.

La $s y 6S carga áe compone convenientemente de 
agua desionizada.

Después de finalizar esta hidrólisis previa, al 
final de la cual se obtiene una temperatura de la carga li 
geramente superior a 100SC., se introduce por abajo y a - 
través del elemento de filtro superior una nueva carga de 
reacción de aproximadamente 40 m^ y 4% de H^SO^, al mismo 
tiempo que se inyecta vapor a través del elemento de fil—  

tro inferior, de manera que se obtiene una temperatura de 
mezcla de al menos 100SC.

Después de algunos minutos de permanencia se in­
crementa la presión de vapor en la parte superior del per­
colador por medio de una adicción enérgica de vapor desde 
arriba hasta 1 atmósfera, manteniendo esta presión por me­
dio de una adicción regulada de vapor. El liquido sobran­
te se extrae a continuación abriendo la válvula de regula­
ción de extracción al mismo tiempo que se ajusta una dife­
rencia de presión de 0 atmósferas al principio de la ex—  
tracción, presión que crece lentamente hasta 0,5 atmósfe­
ras, entre la parte superior del percolador y la cámara que 
se halla detrás del filtro, al final de la extracción, que 
dura unos 15 minutos. Por medio de una inyección de vapor 
a través de la totalidad de la superficie del filtro con -
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una diferencia de presión de al menos 0,8 atmósferas en­
tre la parte inferior y la superior en el percolador, se 
calienta hasta una temperatura de reacción de aproximada­
mente 165SC, es decir hasta una presión de vapor saturado 
correspondiente en la parte superior del percolador.

El tiempo de calentamiento es de aproximadamen­
te 20 minutos. La temperatura de reacción indicada se - 
mantiene durante unos 40 minutos por medio de una adicción 
regulada de vapor a través del elemento de filtro inferior 
(tiempo de reacción para la primera fase de formación de 
azúcar de la hidrólisis principal). A continuación sigue 
el lavado del azúcar formado con temperatura y concentra­
ción de-ácido reducidas, que se desarrolla según el esque­
ma que sigue de una forma análoga a la de la hidrólisis 
previa.

Carga ns Concentra 
ción de " 
dextrosa

Cantidad Extracción Concentra 
ción de ** 
dextrosa

Cantidad

% en peso m3 ns % en peso „3m
1 5,8 32 1 7,3 37

2 4,5 32 2 $,1 32

3 3,0 32 3 4,5 32
4 1,6 25 4 3,2 25
5 — 20 5 2,1 20

La primera y una parte de la segunda extracción, 
en total unas 4,6 t de extracto, de ellas 3,85 t de dextro- 
sa, en aproximadamente 58 t de solución ae segregan y se —  
llevan a la ulterior transformación en productos acabados. 
Las restantes extracciones sirven para la preparación de - 
las cargas 1-4 de la percolación siguiente y se conservan 
en cubas correspondientes.



Aproximadamente 30 m"' de ácido sulfúrico al 4% 
aproximadamente se introducen con una temperatura de apro 
ximadamente 90SC y a 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 se 
describió en la carga precedente.

Aumentando la presión en la parte superior del 
percolador hasta aproximadamente 1 atmósfera se extrae el 
liquido sobrante de forma análoga a la descrita más arri­
ba para la carga de reacción precedente.

A continuación sigue el calentamiento, a través 
de la totalidad de la superficie del filtro, hasta una tem 
peratura de reacción de unos 1803c, respectivamente hasta 
una presión de vapor saturado correspondiente en la parte 
superior del percolador, que se mantiene después durante 
unos 25 minutos por medio de una adicción regulada de va­
por a través del elemento de filtro inferior, (tiempo de 
reacción)

A ello sigue un nuevo lavado del azúcar forma­
do, que se realiza de forma análoga según el esquema siguiente
Carga Concentra 

ción de 
dextrosa

Cantidad

3

Extracción Concentra 
ción de *" 
dextrosa

Cantidad

3ns % en peso m ne % en peso m
1 5,4 26 1 6,1 36
2 4,0 25 2 5,3 25
3 3,6 20 3 4,6 20
4 1,65 20 4 3,4 20
5 - 20 5 1,8 20

La primera extracción con 3,2 t de extracto, de 
ellas 2,4 t de dextrosa, en aproximadamente 38 t de solu-
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ción se segrega y se lleva junto con la segregación de la 
extracción precedente a la preparación ulterior. En total 
se obtienen por lo tanto 7 ,8 t de extracto, de ellas 6,25 t 
de dextrosa en aproximadamente 96 t de solución, equivalen- 

5. te a una concentración media de aproximadamente 6,5 % en -
peso de dextrosa y 8,1% de sustancia seca, lo que equivale 
a una pureza del 80% aproximadamente.

Al final de este proceso de extracción queda en 
el percolador un residuo de lignina de aproximadamente 9 a 

10. 9,5 t de sustancia seca, que además contiene unas 18 a 19 t
de agua. El vaciado de este residuo se hace de forma en si 
conocida abriendo una trampilla de vaciado 16 en el extremo 
inferior del cono del percolador y una vez que la tempera­
tura de la carga del percolador se llevó, por medio de va- 

15. por inyectado por abajo (válvulas 17, 11 y 15 abiertas su­
cesivamente), hasta una temperatura de 150-1753C, equiva­
lente a una presión de vapor de 5 a 8 atmósferas. La tor­
ta de lignina se disgrega por la expansión del agua adheri­
da y se expulsa, mezclada con vapor, en aproximadamente 1 

SO. minuto. La mezcla de lignina y vapor se separa en un ci—  
clon, en el que el residuo 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 carga de viruta, una vez que se ha vuelto a ce—  

25. rrar la trampilla de vaciado.
Ejemplo de ejecución 23:
Eventualmente puede tener especial interés fea- 

lizar únicamente una hidrólisis previa para obtener a con­
tinuación la celulosa, prácticamente no ataoada, del mate- 

30* rial de partida, por ejemplo madera de haya, después de di



solver la lignina. La hidrólisis previa sólo se diferen­
cia de gquella del ejemplo de ejecución 1 por el hecho de 
que se emplea un tiempo de reacción algo menor con el fin 
de no deteriorar la celulosa y por el hecho de utilizar áci 
do nítrico en lugar de ácido sulfúrico 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.

La concentración de la solución de xilosa es p&r 
ello algo más baja y, cuando se emplea una cantidad de li­
quido algo menor, es del 8%. Después de la hidrólisis pre 
via se obtiene una carga de percolador de aproximadamente 
20 t de sustancia seca de madera, que se transforma en ce­
lulosa de la siguiente forma.

La carga de reacción se obtiene disolviendo en 
una fracción de lejía residual apropiada productos quími 
eos huevos o la fusión obtenida por la combustión de la 
lejía residual. Si la transformación debe realizarse se­
gún el llamado procedimiento de sulfato, se agrega a la 
fusión disuelta en la fracción de lejía residual Ca(OH)^, 
de manera que se obtiene una cantidad de productos quími­
cos frescos, disuelta en la lejía residual, de aproximada 
mente 5,2 t y compuesta de aproximadamente 3,5 t de NaOH,
0,85 t de Na S y 0,85 t de Na CO , siempre que se utilice 2 2 3 ,
el sobrante procedente de ía percolación anterior, es de­
cir el líquido sobrante escurrido del material saturado 
después de cubrir la caráa del percolador con la carga de 
reacción. La carga de reacción contiene por lo tanto

5,2 t de productos químicos frescos 4 4,6 t de sus­
tancia seca de lejía residual 4 30 t de agua.
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5.

10.

15.

20.

25.

30.

El sobrante de liquido extraído por la parte in­
ferior, después de la penetración de esta carga a través 
del filtro previsto en la parte superior del cono del per­
colador (con inyección simultanea de vapor por la parte in 
ferior del filtro) y después de un corto tiempo de perma­
nencia para la compensación de la concentración, a través 
del filtro contiene entonces aproximadamente 1 t de pro—  
ductos químicos 4- 1 t de sustancia seca de lejía residual 
4- 15 t de agua. En el percolador quedan después unas 20 
t de sustancia seca de madera saturadas con una solución 
que contiene 4,2 t de productos químicos, 3,6 t de lejía 
residual y 55 t de agua.

Esta carga de percolador saturada con liquido 
se calienta a continuación hasta una temperatura de 14536, 
por medio de la adicción de vapor a través del filtro y - 
con una diferencia de presión de al menos 0,8 atmósferas 
entre la parte inferior y la superior. Esta temperatura 
se mantiene después durante unos 30 minutos por medio de 
una adicción regulada de vapor.

A ello sigue el lavado de la lignina alcalina - 
formada por medio de cargas liquidas, formadas por las ex 
tracciones de lejía de las percolaciones precedentes, una 
vez que la o las primeras extracciones con la concentración 
más alta ae segregan para la preparación. Las dos últimas 
cargas se componen entonces de agua, con el fin de obtener 
una celulosa perfectamente lavada. La temperatura de la - 
carga del percolador puede ser en cada carga de extracción 
algo menor que la precedente, pero la temperatura de la úl 
tima carga debe ser de al menos lioso. El esquema que si­
gue reproduce los detalles del funcionamiento de la extrae
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5.

10.

15.

20.

25.

30.

ción de la lignina alcalina.
Carga Sustancia 

seca de 
lejía re­
sidual

Cantidad Extracción Sustancia 
seca de 
lejía re 
sidual *"

Cantidad

ns % en peso 3m na % en peso 3m
1 10 30 1 17,6 47
2 7)4 30 2 12,7 31
3 3,6 30 3 8,8 31
4 1,6 25 4 7,1 25
5 agua 25 5 3,8 25
6 agua 25 6 2,0 25

La primera extracción con 10 t de sustancia se-
ca de lejía residual se subdivide entonces:

3,2 t de sustancia seca de lejía residual y 15 t 
de agua se utilizan después, junto con el sobrante de la - 
carga de reacción, que contiene 1 t de productos químicos, 
1 t de sustancia seca de lejía residual y 15 t de agua, pa 
ra disolver 3)2 t de productos químicos frescos con apro­
ximadamente o,4- t de materiales de lastre. En lugar de - 
los productos químicos frescos también puede utilizarse - 
la fusión obtenida de la combustión de la lejía, que debe 
tratarse todavía con sosa caustica. Esta solución total 
se utiliza después como carga de reacción para la percola­
ción siguiente.

El resto de la primera extracción de 6,8 t de - 
sustancia seca de lejía residual en 32 t de agua y de la 
segunda extracción de 3)7 t de sustancia seca de lejía re 
sidual en 25)5 t de agua (en total 10,5 t de sustancia se 
ca de lejía residual en 57)5 tj-de agua) se segrega des­
pués y se lleva a la combustión de lejía para la genera—  
ción de vapor y para la recuperación de los productos quí
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micos.
B1 resto de la segunda extracción y de las ex­

tracciones siguientes sirven después, según orden y can­
tidad, para la preparación de las cargas de extracción - 

5. 1-4 para la percolación siguiente.
Finalmente, todavía hay que observar que también 

es posible distribuir los productos químicos de transfor­
mación en 2 o tres cargas, en cuyo caso la segunda, even­
tualmente también la tercera carga son al mismo tiempo —  

10. cargas de extracción. Antes de estas cargas de reacción
y de extracción se puede calentar nuevamente de forma ana 
loga hasta 140-1503C, manteniendo esta temperatura duran­
te unos 15 a 30 minutos. Las restantes cargas de extrac­
ción se pueden realizar después con temperaturas escalona- 

15. damante más bajas. En el percolador se obtiene una celulo
sa (12-13 t de sustancia seca) con un elevado contenido en 
0(- celulosa, que se lleva después por medio de agua a un 

silo de celulosa y a la transformación ulterior.
N O T A

20. La Patente de Invención que se solicita por veiñ
te años para España y sus Posesiones, de acuerdo con la vi 
gente Legislación, deberá recaer sobre: "PROCEDIMIENTO Y 
DISPOSITIVO PARA LA PREPARACION QUIMICA DE MATERIAL CELU­
LOSICO", con Prioridad de la Demanda de Patente en Aiema- 

25. nia n3 P 1567335.5, de fecha 17 de Octubre de 1967, según
las características esenciales de las siguientes: 

R E I V I N D I C A C I O N E S  
la.- Procedimiento para la preparación química 

de material celulósico, en un percolador, compuesto de - 
30. una parte cilindrica, de una campana superior con armadu-
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ras de entrada y de salida de vapor y de un cono inferior 
en el que se aloja un filtro subdividido en albura, carao 
terizado por el hecho de que la cantidad de liquido de - 
reacción necesaria para cubrir el material celulósico en el 

5. percolador, se introduce, con la concentración química de­
seada y con una temperatura inferior a la de su punto de - 
ebullición, por la parte superior del filtro dispuesto en 
el cono en el percolador que se halla a presión atmosféri­
ca o con una presión ligeramente superior, mientras que a 

10. través de la parte inferior del filtro subdividido se in­
troduce una cantidad de vapor a presión tal, que en el ex­
tremo superior de la zona del percolador lleno de líquido 
se obtiene una temperatura de mezcla de al menos 100SC, al 
mismo tiempo que el.aire o los gases no condensables conte 

15. nidos en el percolador escapan por la armadura situada en 
la parte superior, después de lo cual se extrae, por medio 
de una inyección de vapor con una presión de aproximadamen­
te 1 atmósfera en la parte superior del percolador, a tra­
vés del filtro dispuesto en el cono inferior la cantidad de 

20. liquido que sobrepasa la capacidad de absorción de la car­
ga, procediéndose a continuación al calentamiento con va—  
por, a través del filtro y con la armadura de salida de vg 
por superior cerrada hasta la temperatura de reacción de­
seada, que se mantiene durante el tiempo de reacción nece- 

25* sario por una inyección de vapor desde abajo regulada.
23.- Procedimiento para la preparación química 

de material celulósico, según la reivindicación 13, carao 
terizado por el hecho, de que el liquido de reacción para 
la transformación de la celulosa en azúcar se compone de 

30* solución de ácido mineral correspondientemente diluí-
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da, al mismo tiempo que la concentración de iones hidró­
geno equivale primeramente, para la transformación en azú­
car de la semicelulosa, a la del ácido sulfúrico al 1%, - 
mientras que para la transformación en azúcar de la celu- 

5. losa, en la segunda parte y después de lavar con tempera­
tura y concentración de ácido reducidas las clases de azú 
car obtenidas a partir de la semicelulosa, equivale a la 
de ácido sulfúrico del 3*5%.

38.- Procedimiento para la preparación química 
10. de material celulósico, según la reivindicación 18, caree

terizado por el hecho de en primer lugar y para la degra­
dación al menos parcial de la semicelulosa se utiliza co­
mo liquido de reacción una solución de ácido mineral di­
luida con una concentración de iones hidrógeno equivalen- 

15. te aproximadamente a la de ácido sulfúrico al 1% y una —  
temperatura de reacción inferior a 1403C, después de lo 
cual - una vez lavados con temperatura y concentración de 
ácido reducidas por medio de una cantidad de cuantos lí­
quidos con concentración de azúcar decreciente, proceden 

20. tes de percolaciones anteriores y finalmente oon agua —  
las clases de azúcar formadas a partir de la semicelulo­
sa - se agrega en forma análoga un nuevo liquido de reac­
ción que contiene productos químicos, tales como hidróxi­
do sódico, sulfuro sódico y carbonato sódico, adecuados 

25- para disolver la lignina, en una concentración tal que - 
el líquido absorbido por el material celulósico contie—  
ne, después de la eliminación del exceso de liquido, la 
cantidad de productos químicos necesaria para la reacción 
deseada, al mismo tiempo que se utiliza una temperatura - 
de reacción de al menos 1402c, después de lo cual se rea-30



liza el lavado de la lignina alcalina, que se halla en es­
tado soluble, por medio de una gran cantidad de cuantos lí 
quidos con una temperatura relativamente baja y con una —  
concentración decreciente de la lignina alcalina y de los 
productos químicos no consumidos, procedentes de las perco 
laoiones anteriores y, finalmente, por medio de agua, ca—  

lentándose entre cada dos cargas el material contenido en 
el percolador con vapor procedente de abajo, de manera que 
en el percolador casi sólo queda celulosa pura.

4S.- Procedimiento para la preparación química 
de material celulósico, según las reivindicaciones 26 ó - 
38, caracterizado por el hecho de que se trabaja con áci­
do nítrico con una concentración de iones hidrógeno corres 
pondiente.

53.- Procedimiento para la preparación química 
de material celulósico, según la reivindicación 3&, carad 
terizado por el hecho de que el nuevo líquido de reacción 
contiene, junto a los productos químicos apropiados para 
la disolución de la lignina,llginina alcalina en solución, 
procedente de una percolación anterior.

68.- Procedimiento para la preparación química 
de material celulósico, según la reivindicación 3% ó 46, 
caracterizado por el hecho de que el nuevo líquido de reao 
ción se compone al menos parcialmente de una o varias ex­
tracciones de una percolación de solución de lignina pre­
cedente, en la que se disolvieron las cantidades necesa­
rias de productos químicos nuevos.

73.- Procedimiento para la preparación química 
de material celulósico, según la reivindicación 26, cara¡c 
terizado por el hecho de que el tiempo de reacción se cal
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cula de tal forma que el azúcar formado alcanza como míni­
mo el 70% y-como máximo el 90% de su concentración máxima 
posible, después de lo cual el azúcar formado se lava con 
temperatura y concentración de ácido redudidas y por el - 

5. hecho de que, especialmente en la transformación en azú­
car de la celulosa, se agrega a continuación liquido de - 
reacción nuevo iniciándose un nuevo periodo de reacción - 
de índole análoga, después del cual se lava nuevamente —  
con temperatura y concentración de ácido reducidas.

10. 83.- Procedimiento para la preparación química
de material celulósico, según las reivindicaciones 23, 38, 
43 ó 73, caracterizado por el hecho de que el lavado del 
azúcar formado durante uno de los periodos de reacción se 
realiza con una gran cantidad de cuantos líquidos con con 

15. centración de azúcar decreciente, procedentes de una per­
colación anterior, realizándose un lavado final con agua.

$8.- Procedimiento para la preparación química 
de material celulósico, según la reivindicación 73, carao 
terizado por el hecho de que durante el tiempo de reac—  

20. ción de aproximadamente 40 minutos de duración, la tempe­
ratura, necesaria para la degradación de la semicelulosa, 
es de 130-140SC, mientras que durante el primer periodo - 
de reacción, de aproximadamente 40 minutos de duración, - 
para la degradación de la celulosa es de 160-170BC. y du- 

25* rante el segundo periodo de reacción, de unos 30 minutos
de duración, para la degradación de la celulosa es de 170-
-190aC.

108.- Dispositivo para la preparación química - 
de material celulósico, para la realización del procedi- 

30. miento según la reivindicación 13, caracterizado por el - 
hecho de que el filtro subdividldo en altura, montado en
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el cono deljper colador se compone de diferentes placas co­
locadas sobre travesanos del cono del percolador, estando 
provistas estas placas de orificios que se ensanchan del 
interior al exterior y cuyo diámetro menor es de 2-5 mm, 
preferentemente 3-4 mm, al mismo tiempo que los orificios 
se distribuyen sobre la superficie total del filtro con - 
una separación uniforme tal que su sección total, medida 
en el punto más estrecho de los orificios cónicos, repre­
senta el 0,2-#, preferentemente el 0,5-1,5% de la sección 
del percolador.

lis.- Dispositivo para la preparación química de 
material celulósico, según la reivindicación 103, caracte­
rizado por el hecho de que los dos elementos de filtro es­
tán hermetizados uno con relación al otro y por el hecho 
de que posean varios racores distribuidos uniformemente - 
sobre la periferia del cono, estando unidos estos racores 
y provistos de válvulas de cierre comunes.

12a.- Dispositivo para la preparación química - 
de material celulósico, según las reivindicaciones IOS u 
lia, caracterizado por el hecho de que la separación hori 
zontal de los orificios dispuestos en filas superpuestas 
posee un valor máximo, mientras que la separación de las 
filas de orificios superpuestas decrece, partiendo del - 
borde superior del elemento de filtro superior y hacia - 
abajo, uniformemente hasta un valor igual a la mitad o a 
un tercio del valor máximo indicado en el borde inferior 
del elemento de filtro inferior.

13S.- Dispositivo para la preparación química 
de material celulósico, según la reivindicación 123, ca­
racterizado por el hecho de.que los orificios de las fi-



las de orificios superpuestas están desplazados uno con 
relación al otro, de manera que la separación entre los 
orificios resulta lo más uniforme posible.

1#.- Dispositivo para la preparación química 
de material delulósicoj, según una o varias de las reivin 
dicaoiones 103-138, caracterizado por el hecho de que el 
elemento anular superior del filtro cónico no posee ori­
ficios.

153.- Dispositivo para la preparación química 
de material celulósico, según una o varias de las reivin 
dicaoiones IO S-14S, caracterizado por el hecho de que el 
elemento de filtro inferior posee aproximadamente un 50- 
67% más orificios que el elemento de filtro superior.

163.- "PROCEDIMIENTO Y DISPOSITIVO PARA LA PRE­
PARACION QUIMICA DE MATERIAL CELULOSICO".

Según queda sustancialmente descrito en la pre-
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