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Cuando virutas de madera u otros wateria-
les vegetales que contienen celulosa son digeridos segin
el nwdtodo del sulfito o del bisulfito, se forms un 1i-
guido residual que contiene los materiales solubles en
agua de la materia prima, y asciende cuantitativamente
a aproximadamente la mitad de la materia prima, La com-
posicidn del lfquido residual del método del sulfito, o
lejias de sulfito, varia segin la rateria prima usada,
la base, la temperatura y el tiempo de digestidn, y la
calidad de celulosa deseada.

Se han hecho numerosas sugerencias en cuan
to al empleo del liguido residual de sulfito sacado de
la lejisdora, bien en un estado evaporado ¢ seco, con O
sin su contenido de azdcar, que en muchos casos es ex—
trafdo por fermentacidn u oxidacidn.

Segin un método de fraccionamiento del
1iguido residual de sulfito, conocido por la Memoria -
descriptiva de la patente de los EE.UU. N2 2,838,483,
los 4cidos lignosulfdnicos son absorbidos sobre piel
curtida al croto acidificada con agua de SOZ’ los com—
ponentes no deseables son eliminados por lavado con
agua, y los fcidos lignosulfdnicos son puestos en li-
bertad luego con amoniaco. Una desventaja de este wé-
todo es que implica un gran consumo de productos quimi-

cos, y no forma base para una eleccidn selectiva de
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fracciones moleculares. Ademds, los dcidos lignosulfé-
nicos se obtienen en una concentracién de sdélo aproxi-
madamente el 7%, lo que da como resultado un gran cos-—
te en relacién con la concentracién y el secado. Adeuds,
se hace diffecil cualquier ewpleo de los azidcares presen-—
tes en el liquido de filtracidén, parte a causa de su ba-
ja concentracidn, y en parte a causa de la contamina-
cidn con sales y trazas de crowo. Es también complicada
y costosa la preparacién de la piel o cuero finamente
dividido.

La presente invencidn tiene por objeto
proporcionar un método sencillo y econdmico de fraceio-
nar liquido residual de sulfito, de wodo que se dividen
los cowponentes principales del liquido residual en lig-
nosulfonato de alto peso wmolecular, lignosulfonato de
bajo peso molecular, azdcar, sales y aguz, de tal modo
que cada fraccidn es obtenida en un estado adecuado pdra
su uso posterior, en lo que se refiere a su concentra-
cidn y cowposicidn, El 1liquido residual de sulfito usa-
do como material de partida puede haber sido sometido
tambidn a una fermentacidn antes de su fraccionamiento.

As{ pues, la invencidn se refiere a un
ndtodo de fraccionamiento y concentracidn en miltiples
etapas de liquido residual de sulfito, que previamente

es desprovisto de 802 libre por arrastre con vapor, en-
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friado y filtrado para separar los residuos de fibras,
por una combinacidn de ultrafiltracidn y 4smosis inver-
sa, y dicho método se caracteriza porque

1) una cantidad medida de lfquido residwual de sulfito es
ultrafiltrada por circulacidén forzada, de wmaners conoci-
da per se, en determinadas condiciones de presién y tem-
peratura, sobre wmembranas adaptadas a2l elevado peso mo-
lecular de la fraccidn retenida en la cara primaria de
la wembrana, fraccidn que, una vez conseguida una con-~
centracién dptima deseada, es lavada por suministro con-
tinuo de agua para extraer los componentes residuales de
bajo peso molecular, y -
2) el filtrado sobre la cara secundaria de la mewbrana
es recogido para que sgirva como materia prima para obté-
ner fracciones que tienen un peso molecular inferior

por dsmosis inversa, durante la circulacién forzada in-
dicada en 1), y por uso de membranas que muestran suce-
sivamente una porosidad mds fina, despuds de lo cual las
fracciones retenidas se someten, si se desea, a un lava-
do con agua como se ha indicado en 1). Asi pues, el 1i-
quido residual es forzado a circular desde el depdsito
de lfquido, por medio de una bowba, a travds de menbra-
nas, y es devuelto de nuevo al depdsito de ligquido. En
la cara de descarga de la membrana estd dispuesto prefe-

riblemente un regulador de presidn. En la corriente cir-
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culante, es decir dentro del aparato, la presién de tra-
bajo es de hasta aproximadamente 15 atrdsferas.

En comparacién con la Meworia descriptiva
de la patente de los EE,UU. N¢ 2,838.483 antes citada,

5 por el wétodo de la presente invencidén se consiguen ven-
tajas netas y considerables, obteniéndose un producto de
me jor calidad, sih necesidad de susministrar productos
quimicos que impliquen problemas de descargas, y obte-.
nidndose lignosulfonato en concentraciones considerable-

10 wente wmayores, es decir de aproximadawente 25-30%, frea-
te a aproximadamente 77 segun la Memoria descriptiva de
la patente de los EE.UU, N¢ 2.838.483. Para una cierta
capacidad, hay tawbién una necesidad considerablemente
menor de inversidn en eguipe de produccidn.

15 El procedimiento segin la invencidn puede
efectuarse de modo continuo o discontinuo, y se explica
nds adelante con referencia a los dibujos esquemdticos
anexos, gue wuestran un dispositivo para una realizacidén
discontinua de la invencidn. La Fig. 1 ruestra una uni-

20 dad de fraccionasiento, la fig. 2 wnesira una bateria
para separar diversas fracciones, y la fig., 3 muestra
los medios para lavar las fracciones retenidas.

Con referencia a la fig. 1, el ligquido re-
sidual de sulfito fluye desde el depdsito 1 de liquido,

25 a travds de la bomba 2 de albta presidn 7 con alta velo-
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cidad, =obre las caras 3 de las me@branas, con lo que se
reduce la polarizacidn concentradora de las wembranas, y
los componentes de bajo peso molecular y el agua atravie
san las mewsbranas hasta su cara seccundaria, Dicha cara
secundaria se comunica con la atmdsfera a travds de la
tuberia 4 de descarga del filtrado o liquido de permea~
cidn. Esta tuberia de descarga conduce al depdsito 5 de
filtrado, para su recogida para la siguiente operacidn
de tratamiento, 7

La parte restante del liquido residual de
sulfito es conducida de nuevo, a travéds de un agitador. .
6 y del regulador 7 de presidn, al depdsito de liguido.
Esta fraccidn estd enriquecida con componentes de alto
peso molecular.

ILa recirculacidén de esta fraccidn se con-
tinda hasta que 12 concentracidn ha aumentado tanto que
la viscosidad y la presidn osmbtica del liquido son ta-~
les que la capacidad de filtracidn es demasiado baja.
Esto tiene lugar cuando el liquido en recirculacidn
tiene una concentracidn de sélidos de 25-35%, que co-
rresponde a aproximadamente 55-75% del contenido de sd-
1idos en el liquido suministrado inicialmente,

Si se desea, esta fraccidn puede ser la-
vade con agua durante otra ecirculacidn a través del

aparato, usando las wismas membranas durante un sumi-
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nistro continuo de agua. Los componentes residuales de
bajo peso wolecular serdn separados entonces con el fil-
trado, y el producto obtenido es lignosulfonato de alto
peso molecular puro. La pureza puede ajustarse segin el
tiempo de laveado.

El filtrado, asi{ como el filtrado concen-
trado procedente de la operacidn de lavado, descargado
a travds de la tuberia 4, puede ser concentrado a su
vez y ser sometido a un fraccionawiento adicional a lig-
nosulfonato de bajo peso molecular de la wisma maners
indicada anteriormente, pero usando mewnbranas 3 rds fi-
nas. La produccidn de lignosulfonatos de bajo peso mo-
lecular puros es efectuada de la misma manera que la
deserita en relacidn con los componentes de alto peso
nolecular,

Cuando se han separado los lignosulfona-
tos de alto y bajo peso molecular, queda un liquido que
contiene azlcares y sales de los componentes del ligui-
do resgidual. Estos no pueden separarse por nmembranas,

a cansa de una diferencia demasiado pequeila en sus pe-
sos moleculares, sino que tienen que ser separados qui-
micamente, 0 por ejemplo, por fermentacidén previa.

En la fig. 2 se muestra una bateria para
efectuar un procedimiento continuo segin la invencidn.

Ias diversas piezas o partes tienen los mismos simbolos
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de referencia que en la fig, 1, pero con un fndice adi-
cional, Asi, las meubranas 3 son de poro grueso, las
mexbranas 32 tienen porosidad media, y las meumbranas 3c
son de poro fino. Los depdsitos de filtrado 5a y 5b,
respectivamente, en sus respectivas etapas, correspon-
den al depdsito 1 de 1liquido de la fig. 1.

En la fig. 3, 10 es un mddulo de ultrafil-
tracién u dsmosis inversa, 11 es un depdsito de circuld-
cidn, 12 una bomba de circulacidn, 13 una tuberia colec-
tora para descarga de liquido de permeacidn o de filtra-
eidn, 14 es un regulador de presién, 15 es una vélvuls,
controlada por nivel, para suministro de agua de 1avad§
al concentrado, 16 es un flotador parz el control de ni;
vel, 17 es un wmezclador terwostético del agua de lavado
para el concentrado, 18 un suwministro de agua fria, 1% un
supinistro de agua caliente, 20 un suministro de liquido,
filtrado y templado, 21 una descarga para concentrado
lavado, 22 un aislamiento, 23 un suministro de agua de
lavado a las membrenas, 24 una descarga de agua de la-
vado de las mesbranas, y 25 y 26 son védlvulas.

La cantidad de 1lfquido que ha de ser frac-
cionada se introduce en el depdsito 11, que estd aisla-
do por una tapadera y un aislamiento exterior. En este
depdgito de circulacidn estd dispuesto un flotador 16

para control de nivel. El ligquido sale del depdsito 11
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a travds de la bowba de circulacidn 12, y es introducido
en el dispositivo o wédulo 10 de ultrafiltracidn u Gsmo-
sis inversa en los niveles indicados por las flechas. El
l{quido que atraviesa la werbrana que se indica por me-
dio de 1lfneas de trazos, fluye de nuevo, a través del re
gulador 14 de presién, al depdsito 11 de cireulacidn,
mientras que el 1igquido de filtracidn o permeacidén es
separado por medio de un agitador colector 13, para ser
suministrado al depdsito para la siguiente operacidn de
fraccionamniento,

Cuando sale liquido de perweacidn de la
wnidad 10, baja el nivel en el depdsito 11 de circula-
cidn. Cuando el nivel de este depdsito aleanza la linea
de trazos, la vélvula 15 de nivel se abre para suminis-
trar agua de lavado al concentrado. El agua de lavado
suministrada es templada, constando parcialmente de agua
caliente suministrada a través de la tuberia 19, y par-
cialmente de agua fria surinistrada a través de la tu-
beria 18. En el mezclador terwostdtico 17, el agua su-
ministrada es templada hasta la temperatura deseada. Du-
rante las operaciones de lavado, el nivel del depésito
de circulacidn es controlado por el flotador 16, y se
wantiene el nivel indicado por la linea de trazos. El
concentrado ya lavado es sacado a través de la tuberia

21, despuds de lo cual el depdsito 11 se llena con una
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nueva carga de liquido de sulfito.

Para limpiar las wmembranas se suministra
agua de lavado 2 través de la tuberia 23, mientras son
cerradas las vdlvulas 25 y 26. El agua de lavado atra-
viesa la circulacidn 23, 12, 10 y 14, y es descargada s
través de la tuberia 24,

Tos ejemplos siguientes ilustran la inven-
cidn, y se hace referencia a la tabla de la ﬁégina 21,
que ilustra la distribucidn cnantitativa de sdlidos del
liquido en las diversas fracciones de los ejewplos si-

guientes.
EJEMPLO 1

Iiquido residual de sulfito usado: liquido de base Ca
de la digestidn dermg
dera de pino con sul-
fito para pasta de pa
pel.

Concentracidn de sdlidos: 15,0%

Tratamiento previo: Desprovisto de 802 libre, enfriado
hasta aproximadamente 20¢C, y fil-
trado

Iimite de separacidn de la weunbrana usada: Peso molecular

de aproxiwadamente 20.000

- 10 =
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17,55 kg del 1liquido residual de sulfito

de Ca especificado, que contenian 2630 g de sélidos, se

hiecieron circular durante 35 minutos. Una vez completado

el ensayo, habia 2 fracciones diferentes, que mostraban
las especificaciones gsiguientes:

I, Lignosulfonato de calcio de alto peso molecular con-
centrado, con lignosulfonato de Ca de bajo peso wole-
cular, 4ecidos orgénicos, SO3Ca v azdcar en concentra-
cidn original, en cantidades muy pequefias como lastre.
Cantidad: 7,55 kg; concentracidn 2632% de sdélidos
Cantidad de sdlidos: 1980 g, que corresponden &l 75,3%

de los sélidos suministrados.

II.La cantidad dowinante de lignosulfonato de Ca de bajo
peso molecular, dcidos orgdnicos, SO3Ca y azdcar, en
concentracidn original.

Cantidad: 10,0 kg; concentracidn: 6,5% de sélidos.
Cantidad de sdlidos: 650 g, que corresponden al 24,7%7
de los sdlidos suministrados.

Utilizacién de las dos fracciones:

Praccibn I:

a) Concentraciédn final por evaporacidn, y combustidn pa-
ra produccién de vapor de agua.

b) Concentracidn final por evaporacidn, y pulverizacidn
para nodulizacidn, dispersidn.

¢) Bliminacidn de lastre o residuo (componentes no de-

- 11 -
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seados) por lavado, para la produccidn de un ligno-
sulfonato de Ca altamente refinado para dispersidn
wds fina, precipitacidn en agua residual de matede-~
ros de proteinas solubles en agua, ete.

Descrito en el Ejemplo 2.

Fraccidén II:

a)

b)

¥ateria priva adecuada para fermentacidn previa con
apropiado ajuste de pH y precipitacidn precedente
con Ca0, lo que da como resultado la posibilidad de
recuperar 303Ca, para ser devuelto a la preparacidn.
de fcido de digestidn.

Concentracidn por dsmosis inversa sobre la membrana
de poro més fino, seguida de evaporacidn final, y .

combustién para la produccidén de vapor de agua,

EJEMPIO 2

Kateria prisa uscda: Praccidn I del ejenplo 1, es decir

lignosulfonato de Ca de alto peso
nolecular concentrado, con ligno-
sulfonato de Ca de bajo peso mole-
cular, 4cidos orgénicos, 8030a y
azdcar en concentracidn original,
en renores cantidades, cowmo las-

tre.

- 12 -
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Iinite de separacidn de
la menbrans usada : peso wolecular aproxinadamente de
20,000
7,4 kg de diche sustancia, con una concen-
tracidn de 26,2% de sdlidos, correspcndiente a un conte-
nido de sdlidos de 1940 g, se lavaron en el aparato du-
rante 65 minutos, como se ha descrito con relacidén con
la fig. 3. Una vez cowpletado el ensayo, habia 2 frac-
ciones distintas, que tenfan la especificacidn siguiente:
I. Lignosulfonato de Ca de alto peso molecular concen-
trado, de alto grado de pureza, adecuado para las
aplicaciones requeridas,
cantidad: 5,25 kg; concentracién, 23,9% de sdélidos.
Cantidad de sdlidos: 1255 g, que corresponden a 64,7%
de los sélidos suministrados, es decir 48,7% de los
sélidos suministrados originalmente (Ejewplo 1).
II.Filtrado que contiene una proporcién wenor de los 10 -
componentes moleculares del 1{quido en un estado di-
luido.
Cantidad: 32,65 kg; concentracidn 2,1% de sélidos.
Cantidad de sélidos: 685 g, que corresponden a 35,3%
de los sélidos suministrados, es decir el 26,6% de
los sélidos suministrados originalmente (Ejemplo 1).
Utilizacién de las dos fracciones:

Praccidn I:

- 13 -



Concentracidn final por evaporacidn, y pulveriza-

c¢idn para plastificacidn por dispersién (agente re-

ductor de agua) y precipitacién de proteinas solu-

bles en agua para la purifiecacién de aguas residua-

5 les de mataderos, ete.
Fracecidn II:

Concentracidn por ésmosis inversa sobre la membrans

de poro mds fino, que retenia aproximadamente el

959 de sélidos, combindndose después con la frac-
10 cién IT del Ejemplo I para tratamiento posterior

(Ejemplo 3).

EJEMPIO 3

15 Fateria prima usada: Praccidn II del Ejeumplo 1, es decir
aproximadamente la mitad de la can-
tidad de lignosulfonato de Ca de ba
jo peso moleeular, fcidos orgdnicos,
SO3Ca y azicar en concentracidn ori

20 ginal,

I{mite de separacidén
de la mewbrana usada: peso molecular de aproximadamente
50.
10,0 kg de dicha sustancia, que tenian una

25 concentracidn de 6,5% de sdlidos, correspondiente a un

28-8-73 - 14 -
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contenido de sélidos de 650 g, se hicieron circular du-

rante 43 minutos. Una vez completado el ensayo, habia 2

fracciones diferentes, que tenfan la siguiente especifi-

cacidn:

I.

II.

Una disolucidén concentrada de lignosulfonato de Ca
de bajo peso molecular, 4cidos orgénicos, SO3Ca \
azlcar.

Cantidad: 3,96 kg; concentracidn: 15,6% de sélidos.
Cantidad de sdlidos: 618 g, que corresponden a 95,2%
de los sélidos suministrados, es decir 23,5% de los
sélidos suministrados originalmente (Ejemplo 1).
Piltrado con cantidades muy pequefias de los compo-
nentes de bajo peso molecular.

Cantidad: 5,5 kg; concentracién: 0,59% de sélidos.
Cantidad de sélidos: 32 g, que corresponden a 4,8%
de los sélidos suministrados, es decir aproximada-

mente 1,2% de los sdlidos suwinistrados originaluwen--

te (Ejeuplo 1).

Utilizecidn de las dos fracciones:

Fraccidn I:

a)

o)

Concentracidn final por evaporacidn, y cowbustidn
para produccién de vapor de agua.
Materie prima para la produccién de protefna de fer-

mentacidn.

Fraccidn II:

- 15 =
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Para desecho o nueva utilizacidn.

EJEMPIO 4

Se usdé liguido residual de sulfito.

Tipo : liquido de base NH, de la diges-
tién de pino con sulfito para pas-
ta de papel.

Concentracidn de =b-

lidos ¢ 11,5%

Tratamiento previo : Desprovisto de 802 libre por arrag
tre con vapor, enfriado hasta apro
ximadamente 20°C, y separacidn de
fibras por filtracidn.

ILimite de separacidn

de la wewbrana usada: Peso nolecular de aproximadawmente
20,000

9,9 kg del liquido residual de sulfito de

NH4 especificado, que contenfan 1140 g de sdélidos, se hi

cieron circular durante 15 minutos., Una vez terminado el

ensayo, habia 2 fracciones diferentes que tenfan la si-
guiente especificacidn:

I. ILignosulfonato de NH4 de alto peso molecular concen-

trado, con lignosulfonato de NH4 de bajo peso wolecu

lar, dcidos orgénicos, 803(NH4)2 y sales en conceh-

- 16 -
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tracidén original, en cantidades pequeflas, como las-

tre,

Cantidad: 2,6 kg; concentracidn: 26,9% de sélidos.
Cantidad de sdlidos: 700 g, que corresponden a 61,5%
de los sélidos suministrados.

La cantidad doninante, de lignosulfonato de NH4 de
bajo peso wolecular, dcidos orgénicos, SO3(NH4)2 v
azicar, en concentracidén original, '
Cantidad: 7,3 kg; concentracidn: 6,03% de sélidos.
Cantidad de sélidos: 440 g, que corresponden a 38,5%

de los sdlidos suministrados.

Utilizaecidn de las dos fracciones:

Praccién I:

a)

b)

c)

Concentracidén final por evaporacidn, y cowbustidn
para produccidén de vapor de agua.

Conecentracidn final por evaporacidn, y pulverizacidn
para nodulizacidn, dispersién.

Separacién de componentes de bajo peso molecular

por lavado para la produccidn de lignosulfonato de

NH, de alto peso molecular puro, como se ha descrito

4

anteriormente.

Praccidn II:

a)

Materia prima adecuada para ferwentacidn previa, que
contiene amoniaco, que sirve cowo material nutricio

del ferwmento en un proceso adecuado de fermentacidn

- 17 -
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previa.
b) Concentracidn por 8smosis inversa sobre la wewmbrana
de poro mds fino, y a conbinuacidbn evaporacidén final

v combustién para produccidén de vapor de agua.
EJEMPIO 5

Materia priwa usada : Fraceidn I del Ejemplo 4, es decir
lignosulfonato de amonio de alto
peso molecular concentrado, con
lignosulfonato de amonio de bajo
peso molecular, dcidos orgénicos,r
SOB(NH4)2 vy azlcar en concentracidn
original, en cantidades pequefias,
cowo lastre.

I{wite de separacidn

de 12 membrana usada: Peso wmolecular de aproximadamente
20.000

2,6 kg de dicha sustancia, con concentra-
cidn de 26,9% de sélidos, que corresponde a un contenido
de sédlidos de 700 g, fueron lavados durante 24 winutos.

Una vez completado el ensayo, habia 2 fracciones diferen-

tes, que tenfan las especificaciones siguientes:

I. ILignosulfonato de amonio de alto peso wmolecular con-

centrado, de alta pureza.

- 18 -



Cantidad: 2,8 kg; concentracidén 17,3% de sélidos.
Cantidad de sélidos: 485 g, correspondientes a 67,9%
de los sélidos suministrados, es decir el 42,6% de
los sélidos suministrados originaluente (Ejemplo 4).
5 II. Filtrado que contenfa una porcidn pequefia de los
componentes de bajo peso molecular del liguido resi-
dual en estado diluido.
Cantidad: 15,2 kg; concentracidn: 1,42% de sélidos.
Cantidad de sélidos: 215 g, que corresponden a 32,1%
10 de los sélidos suministrados, es decir, el 18,9% de
los sdlidos suministrados originalwente (Ejemplo 4)
Utilizacidn de las dos fracciones:
Fracecién I:
Directamente, o a travds de la conversién con una
15 base en sales wetdlicas de 4cido lignosulfénico, con
centracién final y pulverizacidn pare dispersidn,
plastificacidn o precipitacién de proteinas solubles
en agua a partir de las aguas residuales de matade-
ros 0 similares. Usando una base fuerte se alcanza
20 la posibilidad de recuperar awoniaco, que es separa
do por calentamiento.

Fraccién II:

Concentracidén por 4smosis inversa sobre la wmembrana
de poro wds fino, que retiene aproximadamente el 95%

25 de los sélidos, con la subsiguiente reunién con la

28-8-73 - 19 -
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fraccién II del Ejemplo 4, para tratamiento poste-

rior,
BIEMPLO 6
>
Materia prima usada : Fraccidn II del Ejemplo 4, es de-
cir la fracecidn prineipal del lig
nosulfonato de NH4 de bajo peso
molecular, 4cidos orgdnicos,

10 SO3(NH4)2 vy azdcar, en concentra-~

cidn original,

Linite de separacidn

de la newmbrana : Peso nmolecular de aproximadamenﬁe
50.

15 7,3 kg de dicha sustancia, con una concen-
tracidn de 6,037 de sélidos, que corresponde a 440 g de
sélidos, se hicieron recirecular durante 50 minutos. Una
vez comuletodo el ensayo, habia dos fracciones diferen—
tes, que tenfan las siguienteé especificaciones:

20 I. Unz disolucién concentrada de lignosulfonato de NH4

de bajo peso molecular, 4cidos orgénicos, SO3(NH4)2,

y azicar.

Cantidad: 2,58 kg; concentracidn: 16,35 de sdlidos

Cantidad de sdlidos: 420 g, que corresponden 2 95,5%
25 de los sélidos suninistrados, es decir el 36,8% de

28-8-73 - 20 -
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B, wrezews ]
ey

los s6lidos suninistrados originalsente (Ejerplo 4).
II. Filtrado (Fraccién II, Bjemplo 4) con cantidades nuy
pequefias de los componentes de bajo peso wolecular,
Cantidad: 4,72 kg; concentracidn: 0,425 de sdlidos.
5 Cantidad de sdlidos: 20 g gue corresponden al 4,5%
de los sdlidos suministrados, es decir, aproxinada-
mente el 1,77 de los s8lidos suninistrados original-
mente.
Utilizacidn de las dos fracciones:
10 Fraccidn I:
a) Concentracidén final por evaporacidén, y cowbustidn pa
ra produccidn de vapor de agua.
b) Materia prima para la produccidén de proteina de fer;
mentacidn.
15 Fraccibn II:

Para desecho o nueva utilizacidén.

EJELPLO 7

20 Iiquido residual de
sulfito usado : Liquido de base lig para la diges-
tidén de pino con sulfito.
Concentracién de s~
lidos : 11,2%

25 Tratamiento previo : Desprovisto de 502 libre por arrag

28-8-73 - 21 -
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tre con vapor, enfriadc a aproxi-

madarente 20¢C, y separadas las
fibras por filtracién.

Iiuite de separacidn

de la membrana usada : Peso molecular de aproximadamente

20.000
18,3 kg del 1iquido residual de sulfito de

Iig especificado, que contenian 2050 g de sbélidos, se hi-

cieron recircular durante 55 winutos. Una vez coumpletado-

el ensayo, habfa 2 fracciones diferentes que tenfan lac
siguientes especificaciones:

I. Un lignosulfonato de lg de alto peso molecular coﬁ;
centrado, con lignosulfonato de Mg de bajo peso mole-
ctlar, 4cidos orgdnicos, SO3Mg y azfcar, en concen-
tracidn original también.

Cantidad: 4,6 kg; concentracidn: 30,4% de sblidos.
Cantidad de sélidos: 1400 g, que corresponden a 63,1%
de los sdlidos suministrados,

II. Ia cantidad dominante, de lignosulfonato de Mg de
bajo peso molecular, dcidos orgdnicos, SO3Mg, vy azi-
car en concentracidn original.

Cantidad: 13,7 kg; concentracidn: 4,75% de sélidos.
Cantidad de sélidos: 650 g, que corresponden a 31,6%
de los sdlidos suministrados.

Utilizacidn de las dos fracciones:

- 22 -



Fraccidn I:

a) Concentracidn final por evaporacidén y combustidn pa-
ra recuperar la base.

b) Separacidén de los cowponentes de bajo peso wmolecular

5 por lavado, para la produccidn de un 1ignosulfonato

de Mg de alto peso molecular més o wenos puro, para
dispersidn o como agente aglutinante para objetos
especiales.

Fracecidn II:

10 a) Concentracidn por 8smosis inversa sobre la menbrana
de poro wmds fino, con concentracidén final subsiguien
te por evaporacidn, y combustién para recuperacidn
de la base (Ejeuplo 8).

b) TPFerwentacién previa del contenido de aziear,

15
BJEMPLO 8
Materia prima usada : Fraccidén II del Ejemplo 7, un fil
trado que contenfa la cantidad do
20 winante de lignosulfonato de kg
de bajo peso molecular, Zcidos
orgénicos, SO3Mg y azdcar en con-
centracidn original,
Linite de separacidn
25 de la membrana usada : Peso molecular de aproxicadamente 50

28-8-73 - 23 -
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13,6 kg de dicha sustancia, que contenian
645 g de sélidos en una concentracidn de 4,75%, se¢ hi-
cieron recireular durante 40 minutos. Una vez terminado
el ensayo, habia dos fracciones diferentes, que tenfan
5 las especificaciones siguientes:
I. Una disolucidén concentrada de lignosulfonato de lig
de bajo peso molecular, dcidos orgénicos, SO3Mg, y
azdecar.
Cantidad: 3,34 kg; concentracidn: 17,6% de sdlidos,

10 Cantidad de sélidos: 58T g, que corresponde a 91,2%
de los sélidos suministrados, es decir el 28,9% de
los sélidos suministrados originalmente (Ejewplo 7).

II. Filtrado (Ejemplo 7, fraccidn II) con cantidades muy
pequefias de componentes de bajo peso molecular,

15 Cantidad: 9,9 kg; concentracién: 0,59% de sélidos.
Cantidad de sélidos: 58 g, que corresponden al 8,5%
de los sblidos suministrados, es decir, aproximeda-
mente el 2,7% de los sélidos suministrados original-
mente (Ejemplo 7).

20 Utilizacidn de las dos fracciones:

Traceidn I: Concentracidn final por evaporacidn, y com-—
bustidn para recuperacidn de la base.

Fraccidn II: Para desecho o re-utilizacidn.

25 EJEMPLO 9

28-8-73 -24 -
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Liquido residual de

sulfito usado ¢ Iiquido de base Ca de la diges-
tidn de abedul con sulfito para
pasta de papel.

Concentracidn de sdé-

lidos : 13,5%

Tratamiento previo : Desprovisto de 802 libre por arras

tre con vapor, enfriado hasta 259C,
v separacidén de fibras por filtra-
eidn.

L{wite de separacidn

de la membrana usada : Peso molecular de aproximadamente

20.000. .
15,0 kg del 1{fquido residual de sulfito de

Ca especificado, que contenian 2025 g de sélidos, se hi-

cieron recircular durante 40 minutos. Despuds de termi-

nado el ensayo, habia dos fracciones diferentes, que te~-
nfan las especificaciones siguientes:

I. Un lignosulfonato de Ca de abedul de alto peso mole-
cular concentrado, con lignosulfonato de Ca de bajo
peso molecular, 4cidos orgénicos, SO3Ca, y tanbién
azdcar.

Cantidad: 4,5 kg; concentracidn: 25,1% de sdélidos.
Cantidad de sélidos: 1130 g, que corresponden & 55,8%

de los sdlidos suministrados.

- 25 -
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II. La cantidad dominante de lignosulfonato de Ca de ha-

jo peso wolecular, deidos orgénicos, SO3Ca y azdcar,
en concentracidn original.

Cantidad: 10,5 kg; concentracidn: 8,52% de sdlidos.
Cantidad de sdlidos: 895 g, que corresponden a 44,2%

de los sdlidos suministrados.

Utilizacidn de las dos fracciones:

Fraccidn I:

a)

b)

Lavado con agua sobre la misma wmembrana para la pro-
duceidn de lignosulfonato de Ca de alto peso molecu~
lar puro de abedul, para la precipitacién de protei-
nes en aguas residuales., Inadecuado couno agente dis-
persante.

Concentracidn final por evaporacidn, y combustidn pa

ra la produccidn de vapor de agua.

Fraceidn II:

a)

b)
c)

a)

Materia priwa para la produccidn de proteina de fer-
mentacidn.

Materia prima para la produccidn de pentosa (xilosa).
Concentracidn sobre una mewbrana mis fina, con sub-
siguientes evaporacidn y coubustidn para la produc—
cidn de vapor de agua.

Materia prime para la produccidn de lignosulfonato de

Ca de bajo peso molecular puro (Ejemplo 10).

- 26 -



EJEMPIO 10

kateria prima usada : Fraccién II del Ejeaplo ©, es de-

cir la cantidad dowinante de lig-

5 nosulfonato de Ca de bajo peso wQ
lecular, 4cidos orgdnicos, SO3Ca

y azdcar, en concentracién origi-

nal.
Iimite de separacidn
10 de la mexbrana usada : Peso molecular de aproximadamehte
1000.

10,4 kg de dicha sustancia, con una concen
tracidén de 8,52% de sélidos, que corresponden & un coute
nido de sbélidos de 885 g, se hicieron recircular durante

15 15 minutos. Una vez completado el ensayo, habia dos frac
ciones diferentes que tenian las especificaciones siguien
tes:

I. ILignosulfonato de Ca de bajo peso molecular concen-
trado, con una cantidad de 4cidos orgdnicos, SO3Ca,

20 y azlcar, en concentracidn original.

Cantidad: 3,5 kg; concentracidn: 15,6% de sblidos.
Cantidad de sdlidos: 545 g, que corresponden a 61,6%
de los sdélidos suministrados, es decir el 27,1% de
los sélidos suministrados originalmente (Ejemplo 9).

25 IT. Ia cantidad principal de dcidos orgénicos, SO3Ca, v

28-8-73 - 27 -
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azicar en concentraciones originales.

Cantidad: 6,9 kg; concentracidn: 4,9% de sélidos.
Cantidad de sélidos: 340 g, que corresponde a 38,4%
de los sbélidos suministrados, es decir el 16,9% de
los sdélidos suministrados originalmente (Ejemplo 9).

Utilizacidn de las dos fracciones:

Fraccidn I:

a) Lavado con agua para la produccidn de lignosulfona-
to de Ca de bajo peso molecular puro, para la preci-
pitacidn de protefnas. El filtrado del proceso de
lavado es concentrado por 4smosis inversa y reunide
con la fraceidn IT del Ejemplo 10.

Fraccidn ITI:

a) Materia prima para la produccidn de proteina de fer-
mentacidn (tdrula).

b) Materis prima para la produccién de pentosa (d-xilo-

sa)
EJEMPLO 11

¥ateria prima usada : Fraccidn II del Ejemplo 10, es de
cir la cantidad principal de dci-
dos orginicos, S04Ca y azdcar, en
concentracidn original,

Limite de separacién

- 28 -
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de la wmesbrana usada : Peso molecular de aproximadamente
50.

6,9 kg de dicha sustancia, que tenia una
concentracidn de 4,9% de sélidos, que corresponde = un
contenido de sdlidos de 340 g, se recircularon durante
65 minutos. Una vez completado el ensayo, habia dos frac
ciones diferentes que tenfan las especificaciones si-
guientes:

I. Acidos orgénicos, SO3Ca y azdcar concentrado.
Cantidad: 3,2 kg; concentracidn: 10,45 de sdlidos.
Cantidad de sélidos: 332,6 g, que corresponden a
97,84 de los sblidos suministrados, es decir el 16,6%
de los sdélidos suministrados originalmente (Ejemplo
9).

IT. Filtrado que contenia proporciones nuy pequefias de
los componentes de bajo peso uolecular del ligquido.

Utilizacidn de las dos fracciones:

Fraccidn I: Materia priwa pars la produccidén de pentosa

(xilosa).
Fraccién II: Para desecho o nueva utilizacidn.

Tos resultados se muestran en la tabla si-

guiente.
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Praccionamiento

} Examen de la dis

fraceiones y con

5 Ifquido resi- Limite de se- Disolucidn entrante

dual paracidn de 841idos S81lidos Sdélidos
1 wmembrana % cone. gramnos . . % conc.

1. Ga~pine P.E. 20.000 15,0 2630 26,2

10 2. Tdem 1./I.  P.K. 20.000 26,2 1920 10 23,9

3. Idem 1./II. P.k. 50 6,5 650:, L.t 15,6

4. NH,-pino P.E. 20,000 11,5 1146+ eeeen 26,0

5, Idem 4./T. P.¥. 20.000 26,9 700 - Lo 17,3

15 6. Idem 4,/II. P.M. 50 6,03 440. ... 16,3

7. Mg-pino P.E. 20.000 11,2 2050 30,4

8. Idem 7./II P.M. 50 _ 4,75 645 17,6

20 9. Ca-abedul P.M. 20.000 . 13,5 2025 . 25,1

10. Idem 9./II P.M. 1.000 8,52 885 15,6

11, Idem,10/II P.M. 50 4,9 340 10,4

25
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Proccionamiento de diversos lfquidos residuales de sulfito

Examen de la distribucidn de sdélidos entre las diferentes

fracciones y concentraciones en éstas

zntrante I. Concentrado
381idos Sdlidos Sélidos Sélidos: Sé1lidos: sdlidos
Iramos . % conec. gramos % de los % de los % conc.

suministrados originsles

2630 - 26,2 1980 75,3 75,3 6,5
1920 1T 0 23,9 1255 64,7 48,7 2,1
650-. . Lo . 15,6 518 95,2 23,5 0,59
1148+ «oeen 26,9 700 61,5 61,5 6,03
700 L1 17,3 485 67,9 42,6 1,42
440 . I . 16,3 420 95,5 36,8 .. 0,42
2050 30,4 1400 68,4 68,4 4,75
645 17,6 587 91,2 28,9 0,59
2025 25,1 1130 55,8 55,8 8,52
885 15,6 545 61,6 27,1 4,9

340 10,4 333 97,8 16,6 0,2




416404 416404 7

1idos residuales de sulfito

-1dos entre las diferentes

éstas
.do II Filtrado
8élidos: Sélidos: sélidos Sé1lidos Sélidos: % Sélidos: %
% de los % de los % conc. gramos de los su- de los ori-
upinistrados originales ministrados ginales
7543 75,3 6,5 650 24,17 24,7
64,7 48,7 2,1 685 35,3 26,6
9592 23,5 0,59 32 4;8 192
61,5 61,5 6,03 440 38,5 38,5
67,9 42,6 To1,42 215 32,1 18,9
95,5 36,8 .. 0,42 20 4,5 1,7
68,4 68,4 4,75 650 31,6 31,6
91,2 28,9 0,59 58 8,8 2,7
55,8 55,8 8,52 895 44,2 44,2
61,6 27,1 4,9 340 38,4 16,9

97,8 16,6 0,2 7,4 2,2 0,36




—

IT Filtrado

Sé1lidos S6lidos Sélidos: % S6lidos:
% conec. gramos de los su- de los ori-
- rinistrados ginales
6,5 650 24,7 24,7
2,1 685 35,3 26,6
0,59 32 4,8 1,2
6,03 440 38,5 38,5
1,42 215 32,1 18,9
0,42 20 4,5 1,7
4,75 650 31,6 31,6
0,59 58 8,8 2,7
8,52 895 44,2 44,2
4,9 340 38,4 16,9
0,2 Ts4 2,2 0,36
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REIVINDICACTONES

Ios puntos de invencidn propia y nueva
gue se presentan para que sean objeto de esta solici~
tud de Patente de Invencidn en Espafia, por VEINTE afios,
son los que se recogen en las reivindicaciones siguien-
tes:

12,~ Un wétodo para fraccionar y concen-
trar en etapas miltiples liquido residual de sulfito,
que previamente ha sido desprovisto de 502 libre por
arrastre con vapor, enfriado y liberado de fibras por
filtracidn, por medio de una combinacidn de ultrafiltra-
cién y 4smosis inversa, caracterizado por 1) someter una
cantidad wedida de liquido residual de sulfito a ultra-
filtracidn por recirculacién forzada de wanera conocida
per se, en determinadas condiciones de presidn y tempe-
ratura, sobre membranas adaptadas al peso molecular su-

perior de la fraccidn retenida sobre la care priuaria

- 31 -
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de la wembrana, fraccidn que después de alcanzar una con
centracidén éptima deseada es lavada por suministro conti
nuo de agua para la separacidn de componentes residuales
de bajo peso molecular, y 2) recoger el filtrado descar-
gado sobre la cara secundaria de la mewbrana, para gque
sirva como materia priwe pars la recuperacidn de fraccio
nes que tienen bajo peso molecular, por dsmosis inversa
durente la recirculacidn forzada indicada en 1), y usan-
do memwbranas que tienen una porosidad sucesivamente méds
fina, después de lo cual, si se desea, las fracciones rg
tenidas son scmetidas a lavado con agua como se ha indi-
cado en 1).

28 ,~ Un wétodo segin la reivindicacidn 1&;
caracterizado por efectuar el fraccionamiento 2 una pre-
sidn de hasta 15 atmésferas sobre la cara primaria de la
membrana,

38,- Un wétodo seglin la reivindicacidn 18,
caracterizado por suministrar al depdsito de liquido el
filtrado obtenido del lavado, para la siguiente operacién
del fraccionamiento.

42 ,- Un wétodo para fraccionar y concen-

trar en etapas wdiltiples liguido residual de sulfito.,

- 32 -
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Tal y como se ha descrito en la lemoria
que antecede, representado en los dibujos gque se acompa-
flan y con los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de treinta y tres ho-

jas escritas a miquina por una sola cara.

- 403
¥adrid,

PIA-.

- 33 -
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