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DESCRIPCION

|
Procel’dimiento de remojo previo mejorado para la conversion de biomasa

5 ANTECEDENTES
|

i

|
El documentP WO0201013129 es una solicitud de patente que se incorpora por referencia en
su totalidad P/ ensefa un procedimiento para el tratamiento de biomasa lignocelulésica que

comprenden" las etapas de: A) Poner en remojo una materia prima de biomasa

10 lignocelulésica en agua en fase vapor o fase liquida o mezcla de las mismas en el intervalo
de temperatfura de 100 a 210 °C durante 1 minuto a 24 horas para crear una biomasa
remojada qtjie contiene un contenido seco y un primer liquido; B) Separar al menos una
porcién deI\Iprimer liquido de la biomasa remojada para crear una primera corriente de
liquido y uné primera corriente de sélido; en el que la primera corriente de sélido comprende

15 la biomasa lrremojada; y C) Explotar por vapor la primera corriente de sélido para crear una

corriente exi'plotada por vapor que comprende sélidos y un segundo liquido.

!
J

La reivindic,écién 4 del documento WO201013129 ensefia que la etapa de remojo A puede ir
precedida q&e una etapa de remojo a baja temperatura en la que la biomasa lignocelulésica
20 se pone en;remojo en liquido que comprende agua a una temperatura en el intervalo de 25 a
100 °C durgnte 1 minuto a 24 horas y la etapa de remojo a baja temperatura va seguida de
una etapa pe separacion para separar al menos una porcion del liquido del remojo a baja

temperatur:a. Incluso se denomina un procedimiento a baja temperatura.

|
|

25 Lo que né se desvela en el documento W0O201013129 es el tratamiento adicional de
corrientes;’o los procedimientos desvelados en esta presente solicitud que mejoran
. l -
adicionalmente con las etapas y procedimientos del documento W0201013129.

r
|
r
30 ,‘
|



RESUMEN

Esta memoria descriptivg desvela un procedimiento para el tratamiento de biomasa

lignoceluldsica que comprende las etapas de

5 A) Introducir una corrienteé de liquido que comprende agua y una corriente de alimentacion

10

15

20

25

30

que comprende soélidos dé biomasa lignoceluldsica que comprenden celulosa, azucares, en
-~ o

un recipiente de remojo previo,

B) Poner previamente enl remojo la corriente de alimentaciéon con la corriente de liquido a

una temperatura en el inte{rvalo de superior a 100 °C a 150 °C,

l

C) Separar al menos una porcién de corriente de liquido de los sélidos para crear una

primera corriente de prodtllcto sélido y corriente de producto liquido previamente remojada, y

\

|
D) Poner en remojo la primera corriente de sélidos segun

|
1) Poner en remojo la colrriente de producto sdlido en agua en fase vapor o fase liquida o
mezcla de las mismas eni el intervalo de temperatura de 100 °C a 210 °C durante 1 minuto a
24 horas para crear unalsegunda biomasa remojada que contiene un contenido seco y un

liquido remojado;

2) Separar al menos una |porcién del liquido remojado de la segunda biomasa remojada para
crear una corriente de Iilquido remojado y una segunda corriente de sélido; en el que la
segunda corriente de sdlido comprende la segunda biomasa remojada.

|
Se desvela adicionalmente que el peso de los aztcares en la corriente de liquido remojado
previamente remojada !con respecto al peso de los azucares totales de la biomasa
lignocelulésica en ia corriente de alimentacién es inferior a un valor seleccionado del grupo

que consiste en 5 % en p_‘eso, 2,5 % en pesoy 1 % en peso.

|
|

También se desvela qu]é el remojo previo puede hacerse durante un tiempo inferior a 48
horas. 1

I
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1
Se desvela adicionalmente que la relacién en peso de la corriente de liquido y la corriente de

alimentacioén puede ser inferior a una seleccionada del grupo que consiste en 4:1, 6:1, 10:1,
15:1y 20:1. "
5 Otra etapa de ﬁItlTar la corriente de liquido remojado puede hacerse por nanofiltracion.
i

Se desvela adicionalmente que el liquido remojado tiene un flujo instantaneo superior a 7

I/h-m?, en el que ig‘l flujo instantaneo es el flujo cuando 72 | de una alicuota de 190 | de la al

menos una pordién del liquido remojado ha pasado a través de una membrana de

10 nanofiltracién de I‘gspiral que esta de acuerdo con las especificaciones de que la membrana

. es un material c!?mpuesto de pelicula delgada tipo poliamida sobre poliéster, tiene un
rechazo de sulfato de magnesio superior o igual al 98 % cuando se mide sobre 2000 ppm de

sulfato de magnes“io en agua a 9 bar y 25 °C y teniendo un didmetro externo de 64,0 a 65,0

mm, una longitud f‘de 432 mm y un didmetro interno de 21 mm, teniendo la membrana un

15 flujo cruzado de 1,?-1,8 m3h con una caida de presién maxima de 0,6 bar a 1 cP y area de
la membrana de disefio de 0,7 m2,

ﬁ
1

Se desvela adicion‘,almente que la membrana de nanofiltros en espiral esta de acuerdo con
una especificacion %‘de filtro de 2011 de NF99, disponible de Alfa Laval (Suecia) o que la
20 membrana de nano',ﬂltros en espiral en realidad es NF99, disponible de Alfa Laval (Suecia)

como se ha proporé;onado por Alfa Laval en 2011.

!
1

I

. También se desvela que la separacion de al menos una porciéon del acido acético se hace
|

por nanofiltracion. |

25 \

Se desvela adiciona,imente que cuando se usa nanofiltracion o ese flujo esta presente, el
|

siguiente procedimiepto puede usarse con todas las variaciones anteriormente desveladas.
|

{

A) Introducir una corqiente de liquido que comprende agua y una corriente de alimentacion
30 que comprende s()lid"os de biomasa lignocelulésica que comprende celulosa, glucanos y
xilanos, en un recipiente de remojo previo,
|
1
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i

B) Poner previamente en remoio la corriente de alimentacién con la corriente de liquido a
una temperatura en el intervalo ];de 10 °C a 150 °C,
C) Separar al menos una por‘l:ién de corriente de liquido de los sélidos para crear una
primera corriente de productd sélido y una corriente de producto liquido previamente
remojada, y :

|
D) Tratar la primera corriente d:e sélidos con una etapa de remojo que comprende las etapas
de |

1

. . . : .

1) Poner en remojo la primera corriente de solidos en agua fase vapor o fase liquida o
mezcla de las mismas en el irintervalo de temperatura de 100 °C a 210 °C para crear una
segunda biomasa remojada qu? contiene un contenido seco y un liquido remojado;

|
2) Separar al menos una porcicj‘»n del liquido remojado de la segunda biomasa remojada para
crear una corriente de liquido remojado que comprende solidos en suspension, azdcar
monomeérico, azucares oligom,%ricos, acido aceético y furfural y una segunda corriente de
sélido; en el que la segunda cq‘rriente de sélido comprende la segunda biomasa remojada,

|
E) Separar al menos una porJi:ién del liquido remojado de los sélidos en suspensién de la
corriente de liquido remojado que comprende azlcares monoméricos, azucares
oligoméricos, acido acético y fl’;ﬁural,

|

F) Filtrar al menos una porci6n del acido acético de la al menos una porcidén del liquido

|

remojado para crear un permeado y un retenido.

También se desvela que la ci:rriente de alimentacién puede remojarse previamente con la
corriente de liquido a una temperatura en el intervalo de 10 °C a 100 °C, mientras que se
expone a una condicién de {/acio y que la condiciéon de vacio puede ser inferior a una
presién absoluta medida en m:ilibar (mbar) seleccionada del grupo que consiste en 950, 900,

850, 800, 700, 600, 500, 400, 300, 250, 200, 150, 100, 50, 30, 20, 10, 5 y 0,5 mbar.
i

|
|
|
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Breve descripcion de las figuras

La Figura 1 tiene dos esquemas que muestran la técnica anterior y una realizacién del
procedimiento propuesto de la invencion.
La Figura 2 muestra la composicién del liquido remojado con y sin la etapa de remojo previo.

La Figura 3 muestra la composicién de los sélidos explotados por vapor con y sin la etapa
de remojo previo.

La Figura 4 muestra el flujo de la corriente de liquido remojado de cada experimento en
funcién del tiempo.

La Figura 5 muestra el flujo de la corriente de liquido remojado de cada experimento
expresado en funcidn del \f/olumen de permeado pasado a través del filtro.

|
La Figura 6 muestra la comparacion de resultados de experimentos de remojo previo,
realizados con y sin exposicion de la biomasa lignoceluldsica a una condicién de vacio
durante el tratamiento de remojo previo.

Descripcion

Esta memoria descriptiva‘'se basa en el descubrimiento de que la maxima temperatura de
una primera etapa de remojo previo antes del pre-tratamiento de poner en remojo que puede
o puede no ir seguida de explosiéon por vapor es la temperatura a la que se solubiliza la

hemicelulosa en la biomasa lignocelulésica. Esta temperatura es altamente variable y
depende del tipo de biomasa lignocelulésica para la cantidad de tiempo que la biomasa
lignoceluldsica se mantiene a esa temperatura.

El documento WO201013129 ensefa una etapa de remojo previo, pero ensefia que la baja

temperatura de la primera ietapa de remojo previo debe estar entre 25 y 100 °C. Este ensefia
en contra del uso de mayores temperaturas superiores a 100 °C. Temperaturas superiores a
100 °C requieren recipientes a presion, kits de calentamiento especiales, aislamiento y

6



aumenta los costes de capital y de operacion del procedimiento.
|

[
|

También se ha descLbierto que después de poner en remojo por debajo de la temperatura

de solubilidad de la Hllemicelulosa la capacidad de filtracién del liquido eliminado se potencia

5 enormemente como se mide por la elevada vida del fiitro. La etapa de remojo previo a la
mayor temperatura eiimina compuestos criticos que atascan el filtro, de forma que la etapa

de purificacién del |inl!Jid0 después de la etapa de hidrélisis en remojo solo necesita usar una
operaciéon unitaria tal como un filtro (por ejemplo, nanofiltracion a diferencia de dos
operaciones unitarias\en una serie (por ejemplo, ultrafiltracion seguido de nanofiltraciones).

10 El procedimiento puede tener un filtro centrifugo y/o de bolsa de 1 micrémetro de tamario o
mayor antes de la nl'lanoﬁltracién, pero se evita la cara ultrafiltracion y el procedimiento

l L
pueden operarse carerpte de ultrafiltracion.

%

|

Por tanto, una mejora li:on respecto al documento WO201013129 es que el remojo previo no
15 tiene que ser a una baja temperatura, sino que puede estar en el intervalo de temperatura
entre 100 °C y 15011J °C, que no incluye 100 °C, el limite superior del documento
W0201013129. |
|
Se ha aprendido ntJe mayores temperaturas funcionan mejor para eliminar los
20 contaminantes, particulllarmente los contaminantes que inhiben la nanofiltracion del liquido
de la etapa de remojo (r'|‘10 el remojo previo).
|
La biomasa lignocelul6sica Util para este procedimiento puede caracterizarse del siguiente
modo. Primero, aparte del almidén, los tres constituyentes principales en la biomasa vegetal
25 son celulosa, hemicelulosa y lignina, que se denominan comunmente por el término
genérico lignocelulosa. !Las biomasas que contienen polisacaridos como término genérico
incluyen tanto almidon cEmo.biomasas lignocelulésicas. Por tanto, algunos tipos de materias

primas pueden ser biolmasa vegetal, biomasa que contiene polisacaridos y biomasa

lignocelulésica. |

1
30 |

Las biomasas que contlelznen polisacaridos segun la presente invencion incluyen cualquier
material que contenga azucares poliméricos, por ejemplo, en forma de almidén, ademas de
|

|
|
i
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almidén refinado, celulosa y hemicelulosa.

{
Tipos relevantes de big.omasas para derivar la invencion reivindicada pueden incluir biomasas
derivadas de cultivos!" agricolas seleccionados del grupo que consiste en granos que
5 contienen almidon, alr!hidén refinado; hojas y tallos de maiz, bagazo, paja, por ejemplo, de
arroz, trigo, centeno, i avena, cebada, colza, sorgo; madera blanda, por ejemplo, Pinus
silvestris, Pinus radiatclie; madura dura, por ejemplo, Salix spp., Eucalyptus spp.; tubérculos,
por ejemplo, remolaclfla, patata; cereales de, por ejemplo, arroz, trigo, centeno, avena,
cebada, colza, sorgo yE maiz; papel usado, fracciones de fibra del procesamiento de biogas,
10 estiércol, residuos del procesamiento de la palma de aceite, residuos sélidos municipales o
. similares. Aunque los}i experimentos estan limitados a algunos ejemplos de la lista
' enumerada anteriormente, se cree que la invencion es aplicable a todos debido a que la
caracterizacion es prirljcipalmente a las caracteristicas Unicas de la lignina y el area
superficial. ]1
15 |
La materia prima de bio'lmasa lignocelulésica usada en el procedimiento es preferentemente
de la familia normalmeﬁte llamada gramineas. El nombre apropiado es la familia conocida
como Poaceae 0 Gramir‘%;aae en la clase Liliopsida (las monocotiledéneas) de las plantas de
floracion. Las plantas deleste familia se llaman normalmente gramineas, o, para distinguirlas
20 de otros graminoides,%, gramineas verdaderas. También se incluye bambu. Hay
aproximadamente 600 gltléneros y unas 9.000-10.000 o mas especies de gramineas (indice
mundial de Kew de espec‘f‘:ies de gramineas).
|
¢ |
Poaceae incluye los gran'?s de alimentos basicos y cultivos de cereales cultivados en todo el
25 mundo, hierbas de céspe&ii y pastos forrajeros, y bambu. Poaceae generalmente tienen tallos
huecos llamados cafias, que se conectan (sélido) a intervalos llamados nodos, los puntos a
lo largo de la cafia en Iés que se producen las hojas. Las hojas de las gramineas son
normalmente alternas, dis%ticas (en un plano) o raramente en espiral y de venas paralelas.
Cada hoja se diferencia en una vaina inferior que se aferra al tallo una distancia y una brizna
30 con margenes normalmente enteros. Las briznas de las hojas de muchas gramineas estan
endurecidas con fitolitos df]e silice, que ayuda a disuadir animales en pastoreo. En algunas
gramineas (tales como grélmineas de espada) esto hace los bordes de las espadas de las

l 8



i
|
{
|
\i
{
{

gramineas suficientemente afilados como para cortar la piel humana. Un apéndice

membranoso o flequillo de pelos, llamado la ligula, se encuentra en el empalme entre la

vaina y la brizna, prev‘!niendo que el agua o insectos penetren en la vaina.
!

5 Las briznas de las gfamineas crecen en la base de la brizna y no de puntas del tallo
c
alargadas. Este puntc? de bajo crecimiento se desarrollé en respuesta a animales en

pastoreo y permite que las gramineas sean pastadas o cortadas regularmente sin un grave

dafio para la planta. |
|

10 Las flores de Poaceae\estén dispuestas caracteristicamente en espiguillas, teniendo cada
espiguilla una o mas ﬂ'precillas (las espiguillas se agrupan adicionaimente en paniculas o
espinas). Una espiguilléla consiste en dos (o algunas veces menos) bracteas en la base,
llamadas glumas, seguié’o de una o mas florecillas. Una florecilla consiste en la flor rodeada
por dos bracteas IIamaidas la lema (la externa) y la palea (la interna). Las flores son

15 normalmente hermafroditas (maiz, monoico, es una excepcion) y la polinizacién es casi
siempre anemdfila. El iperianto se reduce a dos escalas, llamadas lodiculas, que se

expanden y contraer para"la diseminar la lema y la palea; esto se interpreta generalmente que

son sépalos modificados. |

i
i

i

20 El fruto de Poaceae es unlb cariopsis en la que la cubierta de la semilla esta fusionada con la
| .
. ! . .
pared del fruto y, asi, no separable de él (como en un grano de maiz).
i
E
Hay tres clasificaciones generales de habito de crecimiento presente en las gramineas; tipo

manojo (también llamado chp|toso), estolonifero y rizomatoso.

25 |

El éxito de las gramineas sé basa en parte en su morfologia y procesos de crecimiento, y en
parte en su diversidad fisiologica. La mayoria de las gramineas se divide en dos grupos
fisiolégicos, usando las rul';as fotosintéticas C3 y C4 para la fijacion del carbono. Las
gramineas C4 tienen una Eruta fotosintética ligada a la anatomia de la hoja de Kranz

|
30 especializada que las adap‘ita particularmente a climas calidos y una atmésfera baja en

didxido de carbono. ;

!
I

1
1
|
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Las gramineas C3 s;e denominan “gramineas de estacion fria” mientras que las plantas C4

se consideran “gran‘hineas de estacién calida”. Las gramineas pueden ser tanto anuales
como perennes. Ejemplos de estacion fria anual son trigo, centeno, pasto azul anual (poa de
los prados anual, PQa annua y avena). Ejemplos de estacion fria perenne son pasto ovillo
(dactilo, Dactilis glor,herata), festuca (Festuca spp), pasto azul de Kentucky y ballico perenne
(Lolium perenne). E’jemplos de estacion calida anual son maiz, pasto sudan y mijo perla.
Ejemplos de estacid!m calida perenne son tallo azul gigante, pasto indio, pasto bermuda y
pasto varilla. (l
Una clasificacion dé la familia de las gramineas reconoce doce subfamilias: Estas son 1)
anomochlooideae, u:n pequenio linaje de gramineas de hoja ancha que incluye dos géneros
(Anomochloa, Strep;tochaeta); 2) Pharoideae, un pequefio linaje de gramineas que incluye
tres géneros, que }incluyen Pharus y Leptaspis, 3) Puelioideae, un pequefio linaje que
incluye el género al'lfricano Puelia; 4) Pooideae que incluye trigo, cebada, avena, bromo
(Bronnus) y hierba cinta (Calamagrostis); 5) Bambusoideae que incluye bambu; 6)
Ehrhartoideae, que; incluye arroz y arroz salvaje; 7) Arundinoideae, que incluye la cafia
gigante y la cafa clbmt]n; 8) Centothecoideae, una pequefia subfamilia de 11 géneros que
se incluye algunasl‘ veces en Panicoideae; 9) Chloridoideae que incluye el pasto llorén
(Eragrostis, aproxnrﬁadamente 350 especies, que incluye teff), hierbas (Sporobolus, una 160
especies), mijo dedo (Eleusine coracana (L.) Gaertn.) y los pastos muhly (Muhlenbergia,
aproximadamente 175 especies); 10) Panicoideae que incluye aimorejo, maiz, sorgo, cafia
de azlicar, la may"oria de los mijos, fonio y pastos de tallo azul; 11) Micrairoideae; 12)
Danthoniodieae qu incluye pasto de las pampas; con Poa que es un género de
aproximadamente 1500 especies de gramineas, nativo de las regiones templadas de ambos
hemisferios. 4

|
Las gramineas agr;l'colas cultivadas por sus semillas comestibles se llaman cereales. Tres
cereales comunes ’éon arroz, trigo y maiz. De todos los cultivos, el 70 % son gramineas.

!
La cafia de azacar{ es la principal fuente de produccion de azicar. Se usan gramineas para
la construccion. Los andamios hechos de bambl pueden resistir vientos de la fuerza de

. l . . . .
tifones que romperian los andamios de acero. Bambus mas grandes y Arundo donax tienen
I

\
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tallos gruesos que p;‘ueden usarse de un modo similar a la madera, y las raices de las
. o | .
gramineas estabilizan el tepe de las casas de tepes. Arundo se usa para hacer juncos para

instrumentos de vienﬂo de madera y el bambu se usa para innumerables herramientas.

|
|

Por tanto, una bioma:sa lignoceluldsica preferida puede seleccionarse del grupo que consiste
en las gramineas y maderas. Una biomasa lignoceluldsica preferida puede seleccionarse del
grupo que consiste ej‘n las plantas que pertenecen a las coniferas, angiospermas, familias de
Poaceae ylo Gramineae. Otra biomasa lignoceluldsica preferida también puede ser la
biomasa que tienen !Jal menos el 10 % en peso de ella materia seca como celulosa, 0 mas
preferentemente al menos el 5 % en peso de su materia seca como celulosa.
|

La biomasa lignocell_Llésica también comprendera hidrato(s) de carbono seleccionado(s) del
grupo de los hidratolé de carbono basados en los mondmeros de glucosa, xilosa y manosa.
Derivarse de biomasa lignocelulésica significa que la biomasa lignocelulésica de la corriente

de alimentacion comprendera glucanos y xilanos y lignina.

l
!

La materia prima d:e biomasa lignocelulésica también puede ser de plantas lefiosas. Una
planta lefiosa es ljhna planta que usa madera como su tejido estructural. Estas son
normalmente plant?s perennes cuyos tafos y raices mas largas estan reforzados con
madera producida adyacente a los tejidos vasculares. El tallo principal, las ramas mas largas
y las raices de esta]s plantas se cubren normalmente por una capa de corteza engrosada.
Las plantas Ieﬁosa% son normaimente tanto arboles, arbustos como lianas. La madera es
una adaptacion ceh!ﬂar estructural que permite que plantas lefiosas crezcan a partir de tallos
aéreos afio tras aﬁ?, haciendo asi algunas plantas lefiosas las plantas mas grandes y mas

altas. J
|
|

Estas plantas nece;lsitan un sistema vascular para mover agua y nutrientes desde las raices
a las hojas (xilemaﬁ y para mover azucares de las hojas al resto de la planta (floema). Hay
dos tipos de xilem'a: primario que se forma durante el crecimiento primario a partir del
procambio y el xile:ma secundario que se forma durante el crecimiento secundario a partir

del cambio vascula;r.

11
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Lo que normalmente se llama “madera” es el xilema secundario de tales plantas.
|
Los dos grupos principales fen los que puede encontrarse el xilema secundario son:
|
5 1) coniferas (Coniferae) hfay unas seiscientas especies de coniferas. Todas las especies
tienen xilema secundario, que es relativamente uniforme en estructura en todo este grupo.
Muchas coniferas se conv;ierten en arboles altos: el xilema secundario de tales arboles se
comercializa como madera?' blanda.
|
10 2) angiospermas (Angios;l‘germae) hay un cuarto de millén a cuatrocientas mil especies de
angiospermas. Dentro dé este grupo el xilema secundario no se ha encontrado en las
monocotiledéneas (por ejiemplo, Poaceae). Muchas angiospermas no monocotiledoneas se
convierten en arboles, y efl xilema secundario de éstas se comercializa como madera dura.
[

)
|
|

15 El término madera bland{a se usa para describir madera de arboles que pertenecen a las
gimnospermas. Las gimn;ospermas son plantas con semillas desnudas no encerradas en un
ovario. Estos “frutos” defsemillas se consideran mas primitivos que las maderas duras. Los
arboles de madera blancéa son normalmente de hoja perenne, tienen pifias y tienen agujas u
hojas tipo escama. Incltiﬁyen especies de coniferas, por ejemplo, pino, pinaceas, abetos y

20 cedros. La madera dureia varia entre las especies de coniferas.

El término madera dura,‘lse usa para describir madera de arboles que pertenecen a la familia
de las angiospermas. ;Las angiospermas son plantas con O6vulos encerrados para la
protecciéon en un ovario". Cuando se fecundan, estos dvulos se desarrollan en semillas. Los

25 arboles de madera dur’é son normalmente de hoja ancha; en latitudes templadas y boreales
son principalmente de]' hoja caduca, pero en las zonas tropicales y subtropicales son
principalmente de hojafperenne. Estas hojas pueden ser tanto simples (limbos individuales)
como pueden estar cofmpuestas de foliolos unidos a un tallo de hojas. Aunque variable en
forma, todas las hojas ;de madera dura tienen una red distinta de venas finas. Las plantas de

|
30 madera dura incluyen, ;por ejemplo, dlamo, abedul, cerezo, arce, roble y teca.

|
|

Los glucanos incluyen los monémeros, dimeros, oligomeros y polimeros de glucano en la

/
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biomasa lignocelulésica. De particular interés es 1,4-beta-glucano, que es particular para
celulosa, a diferencia de 1,4-alfa-glucano. La cantidad de 1,4-beta-glucano(s) presente en la
biomasa Iignocelulc’;sica pretratada debe ser al menos el 5 % en peso de la biomasa
lignocelulésica pretfratada en una base seca, mas preferentemente al menos el 10 % en
peso de la biomasq lignoceluldsica pretratada en una base seca, y lo mas preferentemente

| . . -
al menos el 15 % en peso de la biomasa lignocelulésica pretratada en una base seca.

. . [ , . .z . .
Los xilanos incluyen los mondmeros, dimeros, oligbmeros y polimeros de xilano en la

composicion de blolmasa lignocelulésica pretratada.

1

Mientras, la biomasa lignocelulésica pretratada puede estar libre de almidon,

sustancialmente Iib}e de almidén, o tener un contenido de almidén del O por ciento en peso,
o carecer de almidflén. El almidén, si esta presente, puede ser inferior al 75 % en peso del
contenido seco. No hay intervalo de almidon preferido ya que no se cree que su presencia
afecte la hidrdlisis =a glucosa. Intervalos para la cantidad de almiddn, si esta presente, son
entre el 0 y el 75 % en peso del contenido seco, 0 al 50 % en peso del contenido seco, 0 al

30 % en peso del contenido seco y 0 al 25 % en peso del contenido seco.

Debido a que la pqesente invencién es para hidrolizar glucosa, la memoria descriptiva y los
inventores cree que cualquier biomasa lignocelulésica con 1,4-beta-glucanos pueden usarse

como materia primlla para este procedimiento de hidrélisis mejorado.

|
El pretratamiento u:sado sobre la biomasa lignocelulésica puede ser cualquier pretratamiento
conocido en la técnica y aquelios que vayan a inventarse en el futuro.

\
E! pretratamiento usado para pretratar la biomasa lignoceluldsica pretratada se usa para
garantizar que la lestructura del contenido lignocelulésico se vuelva mas accesible a los
catalizadores,‘ tales como enzimas, y al mismo tiempo las concentraciones de subproductos
inhibidores peligroisos tales como acido acético, furfural e hidroximetilfurfural permanezcan
sustancialmente bL@jos.

|

L : o :
Las actuales estrategias de pretratamiento son someter el material lignocelulésico a

1
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temperaturas entre 110-250 °C durante 1-60 min, por ejemplo:
|
|

Extraccién con ‘\agua caliente
|

5 Hidrdlisis con étpido diluido de multiples etapas, que elimina el material disuelto antes de que
se formen sustal‘lncias inhibidoras

|
|

Hidrélisis con acido diluido a condiciones de gravedad relativamente bajas
|

|
10 Oxidacién en ht’JILnedo alcalina

i
|

Explosion por va'por
|
\

1
Casi cualquier pr'Ftratamiento con posterior desintoxicacion

15 \

|

Temperatura dei" pretratamiento: 110-250 °C, preferentemente 120-240 °C, mas
preferentemente I11130-230 °C, mas preferentemente 140-220 °C, mas preferentemente 150-

20 210°C, mas prefeirentemente 160-200 °C, incluso mas preferentemente 170-200 °C o lo mas
preferentemente 1| 80-200 °C.

\

|
Tiempo de pretrat'iamiento: 1-60 min, preferentemente 2-55 min, mas preferentemente 3-50

Si se elige un preltratamiento hidrotérmico, se prefieren las siguientes condiciones:

min, mas prefereﬁtemente 4-45 min, mas preferentemente 5-40 min, mas preferentemente
25 5-35 min, mas ‘Epreferentemente 5-30 min, mas preferentemente 5-25 min, mas
preferentemente 5!-20 min y lo mas preferentemente 5-15 min.
E _
El contenido de ma'lteria seca después del pretratamiento es preferentemente al menos el 20

% (peso/peso). Se: contemplan otros limites superiores preferibles ya que la cantidad de

30 biomasa con respe'icto al agua en la materia prima lignoceiulésica pretratada que esta en el
intervalo oscilade 1:4a9:1;1:39a9:1, 1:3,5a9:1, 1:3,25a9:1,1:3a9:1,1.29a9:1,1:2a
9:1,1,15a9:1, 1:1 iEQ:1 y 1:.0,9a9:1.

| 14



La biomasa que contiene polisacaridos segin la presente invencion incluye cualquier
|

material que contenga azucares poliméricos, por ejemplo, en forma de almidén, ademas de

almidén refinado, ceIuI#sa y hemicelulosa. Sin embargo, como se ha tratado anteriormente,

. gz | . .

5 el almidon no es un componente primario.
|
|

Un procedimiento de pretratamiento preferido es el remojo/extraccion de dos etapas seguido
de explosién por vapomi como se describe mas adelante.
|

!
!

10 Un pretratamiento préferido de una biomasa lignoceluldsica incluyen poner en remojo la
|

materia prima de biomasa lignocelulésica y una explosion por vapor de al menos una parte
1

de la materia prima d(i'é biomasa lignocelulésica remojada.
|

|
[
El remojo se produce; en una sustancia tal como agua en tanto forma de vapor, vapor, como
. PRT . .
15 forma liquida o liquido y vapor juntos, para producir un producto. El producto es una

biomasa remojada :que contiene un liquido de remojo, siendo el liquido de remojo

normalmente agua eh su forma de liquido o vapor o alguna mezcla.
|
|
Este remojo puede hacerse por cualquier nimero de técnicas que expongan una sustancia a
20 agua, que podria se,P vapor o liquido o mezcla de vapor y agua, 0, mas en general, a agua a
alta temperatura y;‘ alta presion. La temperatura debe estar en uno de los siguientes
intervalos: 145 a 165 °C, 120 a 210 °C, 140 a 210 °C, 150 a 200 °C, 155 a 185 °C, 160 a 180
°C. Aunque el tiemp}m podria ser largo, tal como hasta, pero inferior a 24 horas, o inferior a
16 horas, o inferio}‘ a 12 horas, o inferior a 9 horas o inferior a 6 horas; el tiempo de
25 exposicion es prefe’fentemente bastante corto, que oscila de 1 minuto a 6 horas, de 1 minuto

a 4 horas, de 1 minuto a 3 horas, de 1 minuto a 2,5 horas, mas preferentemente 5 minutos a
1,5 horas, 5 minutos a 1 hora, 15 minutos a 1 hora.
|
Si se usa vapor es_,'té preferentemente saturado, pero podria estar supercalentado. La etapa
30 de remojo puede :ber discontinua o continua, con o sin agitaciéon. Puede usarse remojo a
baja temperatura ;antes de remojo a alta temperatura. La temperatura de remojo a baja
temperatura esta {'en el intervalo de 25 a 90 °C. Aunque el tiempo podria ser largo, tal como

| 15
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hasta, pero inferior a, 24 horas, o inferior a 16 horas, o inferior a 12 horas, o inferior a 9
horas o inferior a 6 horas; el tiempo de exposicion es preferentemente bastante corto, que
oscila de 1 minufo a 6 horas, de 1 minuto a 4 horas, de 1 minuto a 3 horas, de 1 minuto a
2,5 horas, mas preferentemente 5 minutos a 1,5 horas, 5 minutos a 1 hora, 15 minutos a 1

hora.

Cualquier etapa de remojo podria también incluir la adicion de otros compuestos, por
ejemplo, HzSO4L NH;, con el fin de lograr mayor rendimiento mas adelante en el

procedimiento.

El producto que {comprende el liquido de remojo, o liquido remojado, se pasa entonces a
una etapa de separacion en la que la al menos una porcién del liquido de remojo se separa
de la biomasa reLnojada. El liquido no se separara completamente de manera que al menos
una porcion del liquido de remojo se separe, con preferentemente tanto liquido de remojo
como sea posible en un periodo de tiempo economizado. El liquido de esta etapa de
separacién se conoce como la corriente de liquido remojado que comprende el liquido de
remojo. El quuidb remojado sera el liquido usado en el remojo, generalmente agua y las
especies soluble,L de la materia prima. Estas especies solubles en agua son glucano, xilano,
galactano,  arabinano,  gluco-oligbmeros,  xilo-oligdbmeros,  galactoligbmeros vy
arabinoligémeros. La biomasa sélida se llama la primera corriente de sélido ya que contiene

la mayoria, si nojtodos, los sélidos.

La separacion del liquido remojado puede hacerse de nuevo por técnicas conocidas y
probablemente algunos que ya han sido inventadas. Una pieza preferida del equipo es una

prensa, ya que una prensa generara un liquido bajo alta presion.

La primera corriente de sélido puede entonces opcionalmente explotarse por vapor para
crear una corrieri1te explotada por vapor, que comprende sdélidos. La explosiéon por vapor es
una técnica muy conocida en el campo de la biomasa y se cree que cualquiera de los
sistemas disponibles hoy en dia y en el futuro son adecuados para esta etapa.

La intensidad di la explosion por vapor se conoce en la bibliografia como Ro, y es una

| 16



funcion del tiempo y la temperatura y se expresa como

|

5 con tem

Ro = texp{(T-100)/14,75]

peratura, T, expresada en Celsius y tiempo, t, expresado en minutos.

La férmula también se expresa como log(Ro), concretamente

10

log(Ro) = In(t) + [(T-100)/14,75].

log(Ro) esta preferentemente en los intervalos de 2,8 a5,3,3a5,3,3a50y 3 a43.

La corriente explotada por vapor puede lavarse opcionalimente al menos con agua y también

pueden usarse

15 manera que no.

otros aditivos. Es concebible que pueda usarse otro liquido en el futuro, de

se cree que el agua sea absolutamente esencial. En este momento, el agua

es el liquido preferido. El efluente liquido del lavado opcional es la tercera corriente de

liquido. Esta eta

pa de lavado no se considera esencial y es opcional.

La corriente explotada lavada se procesa entonces para eliminar al menos una porcién del

20 liquido en el material explotado lavado. Esta etapa de separacion también es opcional. El

término “al me

nos una porcién se elimina’ es para recordar que, aunque se desea la

eliminaciéon de tanto liquido como sea posible (preferentemente comprimiendo), es poco

probable que sea posible el 100 % de eliminacién. En cualquier caso, el 100 % de

eliminacion del
25 de hidrolisis. El

agua no es deseable, ya que el agua se necesita para la posterior reaccion
procedimiento preferido para esta etapa es de nuevo una prensa, pero se

cree gue son adecuadas otras técnicas conocidas y aquellas todavia no inventadas. Los

productos separados de este procedimiento son sélidos en la segunda corriente de sélido y

liquidos en la segunda corriente de liquido.

30 Un aspecto de

! . s - - - - ’ -«
'la invencién implica exponer la biomasa lignocelulésica a una etapa de

remojo previo antes de una etapa de remojo en un intervalo de temperatura de entre 100 °C

y 150 °C, en l£ que “entre” significa que la temperatura de 100 °C y 150 °C no estan

17
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incluidas. El intervalo de temperatura de 105 °C a 150 °C, que incluye 105 °C y 150 °C,
también es un intervalo preferido. Una temperatura en el intervalo de 110 °C a 150 °C

también es un intervalo preferido. También se contemplia un intervalo de temperatura de
entre 100 °C y 145 °C. El intervalo de temperatura de 105 °C a 145 °C, que incluye 105 °C y
145 °C, tambi‘én es un intervalo preferido. Una temperatura en el intervalo de 110 °C a 145

°C también es un intervalo preferido.

El tiempo de remojo previo podria ser largo, tal como hasta, pero preferentemente inferior a,
48 horas, o inferior a 24 horas, o inferior a 16 horas, o inferior a 12 horas, o inferior a 9 horas
o inferior a 6 horas; el tiempo de exposicion es preferentemente bastante corto, que oscila
de 1 minuto a 6 horas, de 1 minuto a 4 horas, de 1 minuto a 3 horas, de 1 minuto a 2,5
horas, mas preferentemente 5 minutos a 1,5 horas, 5 minutos a 1 hora, 15 minutos a 1 hora.

En una realizacién, la biomasa lignoceluldsica se somete a una condicién de vacio mientras
que se somete al tratamiento de remojo previo. El tratamiento de remojo previo se realiza a
una temperatura ’superior a 10 °C y preferentemente inferior a 100 °C, mas preferentemente
inferior a 90| °C, incluso mas preferentemente inferior a 80 °C, incluso todavia mas
preferentemente inferior a 70 °C, siendo inferior a 60 °C la temperatura mas preferida. Los
inventores han encontrado que la exposicion a la condiciéon de vacio aumenta la cantidad de
material que se elimina de la biomasa lignocelulésica durante el tratamiento de remojo

previo. La condicién de vacio puede producirse durante un tiempo de exposicion a vacio que

es igual a o inferior al tiempo de remojo previo, preferentemente inferior al tiempo de remojo
previo, ‘mas preferentemente inferior al 90 % del tiempo de remojo previo, incluso mas
preferentemente inferior al 80 % del tiempo de remojo previo, todavia incluso mas
preferentemerLte inferior al 60 % del tiempo de remojo previo, todavia incluso mas
preferentemerrte inferior al 50 % del tiempo de remojo previo, siendo el valor mas preferido
inferior al 40 % del tiempo de remojo previo. En una realizacion, el tiempo de exposicién a
vacio puede ser superior al tiempo de remojo previo, ya que puede producirse en el caso de
que la exposiLién de la biomasa lignoceluldsica a la condicion de vacio se fije antes del
inicio del tratamiento de remojo previo, o en el caso de que la exposiciéon de la biomasa
lignocelulésica a la condicién de vacio cese después del final del tratamiento de remojo

previo.

18
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La condicillén de vacio es inferior a la presion atmosférica que es una presion absoluta

medida en‘I milibar (mbar) menos 1013,25 milibar, y puede seleccionarse del grupo que

consiste ent 950, 900, 850, 800, 700, 600, 500, 400, 300, 250, 200, 150, 100, 50, 30, 20, 10,

5 5,y 0,5 mbar.
|

La etapa dé remojo previo se hace en presencia de un liquido que es el liquido previamente

remojado. IEDespués del remojo, este liquido ha eliminado preferentemente menos del 5 % en

peso de loé1 azucares totales en el material de partida, mas preferentemente, siendo mas
10 preferible rr{enos del 2,5 % en peso de los aztcares totales en el material de partida, siendo

lo mas prefé':rido menos del 1 % en peso de los azlcares totales en el material de partida.

2

Esta etapa de remojo previo es util como modificacion a la etapa de remojo de una etapa de

pretratamierl}to de biomasa. En el remojo (no el remojo previo) de las etapas de
15 pretratamien‘lto de biomasa, el liquido remojado que se ha separado de los sdlidos

remojados tendra preferentemente componentes que atascan el filtro reducidos de manera

que el quuidb remojado pueda nanofiltrarse faciimente. Una propiedad del liquido remojado

es que debe tener un flujo instantaneo superior a 7 I/h-m?, en el que el flujo instantaneo es el

flujo cuando ]|72 | de una alicuota de 190 | de la al menos una porcion del liquido remojado ha
20 pasado a traEVés de una membrana de nanofiltracion en espiral que esta de acuerdo con las

especiﬁcacioanes de que la membrana es un material compuesto de pelicula delgada tipo

poliamida sol?re poliéster, tiene un rechazo de sulfato de magnesio superior o igual al 98 %

cuando se mide sobre 2000 ppm de sulfato de magnesio en agua a 9 bar y 25 °C y teniendo

un diametro fexterno de 64,0 a 65,0 mm, una longitud de 432 mm y un diametro interno de
25 21 mm, teniel‘ndo la membrana un flujo cruzado de 1,3-1,8 m%h con una caida de presién

maxima de O,IP bar a 1 cP y area de la membrana de disefio de 0,7 m?.

!
|

Aunque se pr(‘l-:‘fiere que tenga un flujo instantaneo superior a 7, el flujo instantaneo, segun el
procedimiento‘I descrito, puede ser superior a un valor seleccionado de un grupo que
30 consiste en 7,8, 9, 10y 15.
|
Cuando se enﬁ‘pareja con la etapa de nanofiltracion, la temperatura de remojo previo puede

| 19
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expandirse al intew?lo de 10 °C a 150 °C, 25 °C a 150 °C incluso mas preferible, siendo 25
°C a 145 °C incluso mas preferible y siendo 25 °C a 100 °C y 25 °C a 90 °C también

intervalos preferidosr.

|

EXPERIMENTOS |

Se presenta una cornparacién entre tres experimentos.

El material de parﬁd‘a es paja de trigo y Arundo Donax.

Las composiciones“ se clasificaron en términos de componentes solubles en agua (WS) y

componentes insolubles en agua (WIS), con el desglose individual en la Tabla 1 - Listado de

componentes

|
|

TABLA 1 - Listado de componentes

Componentes soluh|’>les en agua (WS)

azucares solubles ‘

componentes solubles conocidos

componentes solubles desconocidos

|

azucares monoméricos (xilosa, glucosa) y

azucares oligoméricos (xilo-oligomeros, gluco-
oligbmeros)

acido acético, hidroximetilfurfural (HMF), furfural,
sales, cenizas

componentes solubles en agua diferentes de
azucares solubles y componentes solubles

conocidos

Componentes insolubles en agua WIS

1

azucares
componentes insolubles conocidos

componentes insolubles desconocidos

glucanos, xilanos

grupos acetilo insolubles

todos los componentes insolubles diferentes de
azucares insolubles y componentes insolubles

conocidos

|
!
!
|
Los componentes WS se clasificaron

|

como azucares solubles, componentes solubles

20
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conocidos y componentes solubles desconocidos.

Azucares solubles significa glucosa, xilosa, gluco-oligémeros, xilo-oligémeros

Componentes solubles conocidos significa componentes de la siguiente lista: acido acético,
hidroximetilfurfural (Ht F), furfural, sales y cenizas.

Componentes solubles desconocidos significa todos los componentes solubles diferentes de

azucares y componentes solubles conocidos.

Los componentes WIS se clasificaron como azucares insolubles, componentes insolubles

conocidos y componentes insolubles desconocidos.

. . | ,
Azucares insolubles sn‘gmflca glucanos y xilanos.

4

|
Componentes insolubl'es conocidos significa grupos acetilo insolubles.

i
t

Componentes insolubl1e5 desconocidos significa todos los componentes insolubles diferentes

de azlcares insolubles y componentes insolubles conocidos.

Se realizaron mediciones analiticas segun los siguientes de patrones NREL Procedimiento
analitico de NREL

Determinacién de hidratos de carbono estructurales y lignina en biomasa
; T

Procedimiento analitico de laboratorio (PAL) Fecha de publicacién: 25/04/2008
|
Informe técnico NREL/|TP-510-42618 Revisado en abril de 2008

Determinacion de extractos en biomasa
|

Procedimiento analitica:J de laboratorio (PAL) Fecha de publicacién: 17/07/2005

21
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|
Informe té?T:nico NREL/TP-510-42619 Enero de 2008

|

Preparacion de muestras para el analisis de la composicion
]
i

5
Procedimie‘lnto analitico de laboratorio (PAL) Fecha de publicacion: 28/09/2005

i
Informe técllnico NREL/TP-510-42620 Enero de 2008
l

10 Determinacl‘ién de sélidos totales en biomasa y sélidos disueltos totales en muestras de

procedimiento liquidas
|

’ .
Procedimielbto analitico de laboratorio (PAL) Fecha de publicacién: 31/03/2008

|

15 Informe técr'iIico NREL/TP-510-42621 Revisado en marzo de 2008

|

Determinacion de ceniza en biomasa
i
]

ProcedimierlLto analitico de laboratorio (PAL) Fecha de publicacién: 17/07/2005
20 ! '
Informe técnlico NREL/TP-510-42622 Enero de 2008

ok . iy
Determinacién de azucares, subproductos y productos de degradacion en muestras de

procedimiento de fraccién liquida
|
25 |
|
Procedimiento analitico de laboratorio (PAL) Fecha de publicacion: 08/12/2006

Informe técniico NREL/TP-510-42623 Enero de 2008
|

30 Determinacié'n de sdlidos insolubles en material de biomasa pretratada
|

l
Procedimient‘lo analitico de laboratorio (PAL) Fecha de publicacion: 21/03/2008

|
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NREL/TP-SFO-42627 Marzo 2008

Experimentci) 1 (control)

Una cantidaid de 23 kg de paja de trigo en base seca se introdujo en un reactor continuo y se

sometié a un tratamiento de remojo a una temperatura de 155 °C durante 65 minutos. La
mezcla remojada se separé en un liquido remojado y una fraccién que contenia el material

de partida remojado sélido por medio de una prensa. La fraccién que contenia el material de
1

10 partida remojado sélido se sometié6 a explosion por vapor a una temperatura de 190 °C

15

20

25

30

durante un tiempo de 4 minutos.

|
Los productcLs explotados por vapor se separaron en un liquido de explosion por vapor y un
s6lido explot!ado por vapor.

Exgeriment01 2

|
Una cantidad de 22 kg de paja de trigo en base seca se introdujo en un reactor continuo con
agua a una rl.elacién 1:3 y se sometié a un tratamiento de remojo previo a la temperatura de
130 °C durante 30 minutos.

|
Después del" remojo previo, un liquido previamente remojado se separé de material de
partida previa'}mente remojado por medio de una prensa.

El material éile partida previamente remojado se sometié a tratamientos de remojo y
explosién pori vapor como se describe en el Experimento 1.

|

Experimento 3

l
Una cantidad de 22 kg de paja de trigo en base seca se introdujo en un reactor discontinuo
con agua a Juna relacién 1:16 y se sometid a un tratamiento de remojo previo a la

temperatura de 65 °C durante 3 horas. La mezcla se agité continuamente durante el remojo

|
| 23
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previo.

Después del remojo previo, un liquido previamente remojado se separé del material de

partida previamente remojado por medio de una prensa.
f

|

El material dfe partida previamente remojado se sometié a tratamientos de remojo y

explosion por;vapor como se describe en el Experimento 1.

|
{
Resultados ;
#

La Tabla 2 !es las composiciones de material de partida (biomasa lignocelulésica, por
ejemplo, pajail de trigo) del Experimento 1, material de partida, liquido previamente remojado

y material de!'partida previamente remojado de los Experimentos 2 y 3.

24
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Experimento 1 | Experimento 2 Experimento 3
(contnlgl)l)
materi?l de | material material de | liquido componentes | material material de | liquido
partida de partida previamente | volatiles de partida previamente
| partida previamente | remojado partida previamente | remojado
\
E remojado remojado
WS (kg) 1,75 | 1,45 1,17 0,32 0,68 1,63 0,28 2,46
1
azucares solubles (kg) 0,07 \ 0,12 0,05 0,08 0,00 0,12 0,00 0,11
componentes solubles conocidos (kg) 0,16 % 0,08 0,07 0,04 0,00 0,87 0,28 1,30
componentes solubles desconocidos (kg) 162 1,24 1,06 0,21 0,68 0,64 0,00 1,05
i
WIS (kg) 21,25 2 20,55 19,83 0,00 0,00 20,33 19,27 0,00
azucares insolubles (kg) 12,32 \‘ 13,1 13,2 0,00 0,00 13,5 13,5 0,00
componentes insolubles conocidos (kg) 0,36 lg 04 03 0,00 0,00 0,5 0,5 0,00
componentes insolubles desconocidos (kg) 8,63 J'| 7,06 6,26 0,00 0,00 6,34 5,35 0,00
contenido de liquido previamente remojado \
Porcentaje en peso de componentes 45 % 11,2 %
\
eliminados del material de partida %‘
Peso de azucares eliminados con respecto al i 0.3 % 05%
peso del material de partida seco \
Peso de solubles conocidos eliminados con i 0,2% 59%
|
respecto al peso del material de partida seco ! .
I
Peso de insolubles conocidos eliminados con \ 0,9 % 48 %
respecto al peso del material de partida seco 1‘
]
| 25
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Experimento 1

Experimento 2

Experimento 3

lontroyG- — 7 77 77— — — —— — ]
material de | material material de | liquido componentes material material de | liquido
partida de partida previamente | volatiles de partida previamente
partida previamente | remojado partida previamente | remojado
remojado remojado
Peso de volatiles eliminados con respecto al 31% 00%
peso del material de partida seco
Peso de azucares eliminados con respecto al 0,6 % 0,8 %
peso de aztcares en el material de partida
26
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La Tabla 2 contiene tainén el contenido en porcentaje en liquido previamente remojado
con respecto al peso de material de partida de azucares, otros componentes, componentes
desconocidos y compon{lentes volatiles. La Tabla 2 contiene también el contenido en
porcentaje de azucares (l"en liquido previamente remojado con respecto a la cantidad de

azlcares en el material dé partida.
[
|

El remojo previo del Expe;rimento 2 y Experimento 3 elimina el 4,5 % y el 11,2 % en peso del
peso total de materiales de partida. En el Experimento 2, realizado a una mayor temperatura
que el Experimento 3, ta‘mbién estuvieron presentes componentes volatiles de 0,68 kg de
producto desconocido. E| Experimento 2 elimina el 0,3 % del peso de azucares contenidos
en el material de partidalt', correspondiente al 0,6 % del peso de azucares contenidos en el
material de partida. EI Experimento 3 elimina el 0,5 % del peso de az(cares contenidos en el
material de partida, corre;‘spondiente al 0,8 % del peso de azucares contenidos en el material

. |
de partida j
La Tabla 3 contiene la composicion de liquido remojado después de la etapa de remojo de
- l - - »
los Experimentos 1 a | 3 que incluyen el contenido en porcentaje en base seca de
componentes solubles | conocidos, componentes solubles desconocidos, componentes
|
insolubles, acido acético, azticares monoméricos y azucares oligoméricos. Se inserté acido

- ! .
20 acético en la tabla sepall'ado de los componentes solubles conocidos.

|
|

|
TABLA 3 COMPOSICION DEL LiQUIDO DE REMOJO
|

\

; Experimento 1 | Experimento 2 | Experimento 3

| (control)
Componentes solubles ,’Iconocid'os 11,85 % 11,40 % 5,07 %
componentes solubles pesconocidos 31,86 % 2511 % 21,79 %
componentes insolubles 3,02 % 5,90 % 2,30 %
4cido acético ; 4,84 % 5,20 % 3,54 %
azucares monomérico§ 5,91 % 4,01 % 3,13 %
azucares oligoméricos| 42,51 % 48,38 % 64,17 %

|
|
1
l
|

! 27



La Figura 2 contjene un diagrama de barras de la composicién de liquido remojado de los

Experimentos 1 a; 3.
|
La Tabla 4 contie"ne la composicion de sélidos explotados por vapor de los Experimentos 1 a

5 3 que incluye el ]contenido en porcentaje en base seca de componentes solubles conocidos,
componentes solubles desconocidos, azucares monoméricos y azucares oligoméricos y

4
azucares insolubles.

l
|

TAB'.;.A 4 COMPOSICION DE SOLIDOS EXPLOTADOS POR VAPOR
|

10
. ; Experimento 1 | Experimento 2 | Experimento 3
: (control)

Componentes :solubles conocidos 4,60 % 3,53 % 4,43 %
componentes : insolubles | 37,10 % 30,33 % 27,95 %
desconocidos :

azucares monc:nméricos 0,47 % 0,50 % 0,81 %
azlcares oligolméricos 519 % 7,44 % 10,40 %
azucares insoll‘ubles 52,63 % 58,19 % 56,41 %

1
La Figura 3 coLtiene un diagrama de barras de la composicion de soélidos explotados por

|
vapor de los Experimentos 1 a 3.

l
|

. 15 Experimento 4 f

!
|

El ExperimentqI 4 se realiz6 para evaluar la capacidad de filtracion de liquidos remojados en

los Experimentos 1a 3.

|
!

20 Liquidos remoj?dos se sometieron a una etapa de separacion previa preliminar para eliminar
sélidos, por merio de centrifugacién y macrofiltracion (filtro de bolsa con tamafio de filtro de

1 micrémetro).(La centrifugacion se realiz6 por medio de una centrifuga Alfa Laval CLARA

80 a 8000rpm.=

|

|

\
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t . .7 . .
Los liquidos previamente separados se sometieron a nanofiltracion por medio de un equipo
i

Alfa Laval 2,5" (codigo de membrana NF99 2517/48), segun el siguiente procedimiento.
l
\

1
La estabilidad del flujo de permeado se comprobé por medio de lavado con agua
5 desmineralizada, a ter'pperatura ambiente (25 °C) y 4 bar. Se midi6 la velocidad de flujo del
permeado. Se insertc’fI una cantidad de 192 litros de liquido remojado en el tanque de

alimentacion. Antes de la prueba, el sistema se lavé durante 5 minutos, sin presion, con el
e
fin de eliminar el agua. l{

!
|

10 El sistema se fij6 a las "condiciones de operacion (presion: 25 - 30 bar, temperatura: 30 - 35

. °C). ‘

2
i

|
- . ! . ” . .’ .
La corriente de retenido ise recirculé al tanque de alimentacion y la corriente de permeado se
I

vacio. l‘

La prueba se ejecutd hasta que el volumen de liquido en el tanque de alimentacién se redujo

15

hasta el 62,5 % del volumen de liquido remojado inicial, correspondiente a 72 litros de
|
permeado y 120 litros de retenido.

%

|

20 Se recogieron el permead‘ib y retenido nanofiltrados.

, ,
La Figura 4 contiene la grafica de flujo instantaneo del permeado de liquidos remojados
. previamente separados a}través del sistema de nanofiltracion en funcién del tiempo. Los

liquidos remojados de matl'griales de partida previamente remojados de los Experimentos 2 y

25 3 tienen un flujo instantén%o superior al liquido remojado del Experimento 1 y se reduce el

tiempo necesario para filtrar un volumen especifico.

!
!

La Figura 5 contiene la gréfica de flujo instantaneo del permeado de liquidos remojados
previamente separados a través del sistema de nanofiltracion en funcion del volumen de
30 permeado generado. Los I‘;quuidos remojados de materiales de partida previamente
remojados de los Experimenl‘;ltos 2y 3 tienen un flujo instantaneo superior al liquido remojado

. ! . . I
del Experimento 1y se reduce el tiempo necesario para filtrar un volumen especifico.
|

i

|
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Los experimento‘%‘ resaltan que introduciendo un remojo previo es posible filtrar una cierta
cantidad de quuidp en un tiempo méas corto obteniendo un mayor flujo. Como consecuencia,
la complejidad y “c‘:ostes del sistema de filtracion necesario en una aplicacién industrial se
reducen considera"‘,‘blemente.

|
|
|
Experimento 4 |

Una cantidad de 2 Rg de Arundo Donax en base seca se introdujo en un reactor discontinuo

a vacio (rotavapor) con agua a una relacién 1:6 y se sometié a un tratamiento de remojo

10 previo a la temperatura de 50 °C durante 30 minutos a una presién de 1 bar. La mezcla se
. agité continuamente "c{iurante el remojo previo.

\
|

i

La misma cantidad de Arundo Donax se someti6 a tratamiento de remojo previo en las
mismas condiciones, Qero sin exponerse a un vacio de 0,25 bar.

15 |

i
!

i

Después del remojo ﬁrevio, un liquido previamente remojado se separd del material de
partida previamente remojado por medio de una prensa.

|
i

’ . . ! . . . . .,
Los liquidos previamente remojados contuvieron cantidades despreciables de aztcares en
\
20 ambos casos.

|
\,
i
\

El porcentaje en peso de‘\‘componentes totales y extractos eliminados del material de partida

aumenta significativamente en el caso de remojo previo a vacié, como se informa en la

i
Figura 6. El experimento“ demuestra que exponer la materia prima a vacio durante el

25 tratamiento de remojo previo mejora la eliminaciéon de componentes no deseados sin afectar
|
la eliminacién de azucares |

¢
i

|
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REIVINDICACIONES

|
1. Un procedimiento para el tratamiento de biomasa lignocelulésica que comprende
las etapas de lﬁ

\

i

. 1 . , . . . .y
A) Introducir una corriente de liquido que comprende agua y una corriente de alimentacion

5

1

que comprende| sdlidos de biomasa lignoceluldsica que comprende celulosa, azucares, en
i .

un recipiente degremojo previo,

&

|
|
10 B) Remojar previamente la corriente de alimentaciéon con la corriente de liquido a una

temperatura en el intervalo de superior a 100 °C a 150 °C,

\
\

C) Separar al m'tenos una porcioén de corriente de liquido de los sélidos para crear una

primera corriente!de producto sélido y corriente de producto liquido previamente remojado, y

15 ‘{

l. . . .y
D) Poner en remojo la primera corriente de sélidos de acuerdo con
i

|
|
!

1) Poner en remojo la corriente de producto sélido en agua en fase vapor o en fase liquida o
mezcla de las misirnas en el intervalo de temperatura de 100 °C a 210 °C durante 1 minuto a

20 24 horas para cre:ar una segunda biomasa remojada que contiene un contenido seco y un
liquido remojado; i

|

’

2) Separar al mend}s una porcién del liquido remojado de la segunda biomasa remojada para
crear una corriente de liquido remojado y una segunda corriente de sélido, en el que la

25 segunda corriente cllie sélido comprende la segunda biomasa remojada.

!
|

2. Un procedimiento segun la reivindicacion 1, en el que el peso de aztcares en la

corriente de quuido‘;previamente remojado con respecto al peso de los azucares totales de la

biomasa Iignocelulé}sica en la corriente de alimentacion es inferior a un valor seleccionado
30 del grupo que consiste en 5 % en peso, 2,5 % en peso y 1 % en peso.
1

3. El procedimiento de acuerdo con las reivindicaciones 1 6 2, en el que el remojo

-
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|

1

|

|

|

|

|
|
|
|
|
1
|
{
1

previo se hace duranite un tiempo inferior a 48 horas.

l

|
4. El procedimiento de acuerdo con las reivindicaciones 1 a 3, en el que Ia relacion
en peso de la corrie_hte de liquido y la corriente de alimentacién es inferior a una relacion

5 seleccionada del gru;li)o que consiste en 4:1, 6:1, 10:1, 15:1y 20: 1.

|
I

I C .
5. El procedllmlento de acuerdo con las reivindicaciones 1 a 4, en el que la corriente

de liquido remojado se filtra por nanofiltracion..

I
|

10 6. El procedi:miento segun la reivindicacién 5, en el que la al menos una porcion del
liquido remojado tiene un flujo instantaneo superior a 7 I/h-m?2, en el que el flujo instantaneo
es el flujo cuando 721 | de una alicuota de 190 | de la al menos una porciéon del liquido
remojado ha pasado @ través de una membrana de nanofiltracién de espiral que esta de
acuerdo con las espeéiﬁcaciones de que la membrana es un material compuesto de pelicula

15 delgada tipo poIiamida'\ sobre poliéster, tiene un rechazo de sulfato de magnesio superior o
igual al 98 % cuando se mide sobre 2000 ppm de sulfato de magnesio en agua a 9 bary 25
°C y teniendo un diametro externo de 64,0 a 65,0 mm, una longitud de 432 mm y un
diametro interno de 212 mm, teniendo la membrana un flujo cruzado de 1,3-1,8 m3%h con una

caida de presién maxima de 0,6 bar a 1 cP y area de la membrana de disefio de 0,7 m?.
|

20 |
|
7. El procedir'piento de acuerdo con las reivindicaciones 5 6 6, en el que la

membrana de nanofiltracién en espiral esta de acuerdo con una especificacion de filtro de

2011 de NF99, disponit!lole de Alfa Laval (Suecia).

!
|

25 8. El procedimiento de acuerdo con las reivindicaciones 5 6 6, en el que la
{
membrana de nanoﬁltraitcién en espiral es NF99, disponible de Alfa Laval (Suecia) como se
ha proporcionado por Al\fa Laval en 2011.

i
l
9. El procedimlliento de acuerdo con las reivindicaciones 5 a 8, en el que la

30 separacion de al menos!una porcion del acido acético se hace por nanofiltracién.

[
I

{

10. Un procediqr\iento para el tratamiento de biomasa lignoceluldsica, que
|
|
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|
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|

|

|

comprende las e‘ltapas de
|

A) Introducir una corriente de liquido que comprende agua y una corriente de alimentacion

que comprende sélidos de biomasa lignocelulésica que comprende celulosa, aztcares, en
.. | . .
S un recipiente de remojo previo,

|

{

B) Poner previamlente en remojo la corriente de alimentacion con la corriente de liquido a
una temperatura éIn el intervalo de 10 °C a 150 °C,

1
1
i
I
1

10 C) Separar al menos una porcién de corriente de liquido de los sélidos para crear una

15

20

primera corriente |de producto sélido y una corriente de producto liquido previamente
remojado, y

|

|

D) Tratar la primera corriente de sélidos con una etapa de remojo que comprende las etapas
de

|
\
!
1) Poner en remojo'; la primera corriente de sélidos en agua en fase vapor o fase liquida o
mezcla de las mis‘rr'i.as en el intervalo de temperatura de 100 °C a 210 °C para crear una

segunda biomasa remojada que contiene un contenido seco y un liquido remojado;
|

|

2) Separar al menos una porcién del liquido remojado de la segunda biomasa remojada para

crear una corriente de liquido remojado que comprende sélidos en suspension, aztcar
I
‘ monomerico, azucares oligoméricos, acido acético y furfural y una segunda corriente de

25

sélido; en el que la segunda corriente de sdlido comprende la segunda biomasa remojada,

{

1
I
i

E) Separar al menos juna porcién del liquido remojado de los sélidos en suspension de la

|
corriente de quuido‘{ remojado que comprende azicares monoméricos, azlcares
oligoméricos, 4cido acético y furfural,

|
i
|

30 F) Filtrar al menos una porcién del acido acético de la al menos una porcion del liquido
remojado para crear un permeado y un retenido.

.

1
i
I
i
I
'
1
3
1
L
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11. Un procedimiento segun la reivindicacion 10, en el que el peso de aztcares en la

corriente de liquido |previamente remojada con respecto al peso de los azlcares de la
biomasa Iignocelulésiica en la corriente de alimentacién es inferior a un valor seleccionado
del grupo que consiste en 5 % en peso, 2,5 % en peso y 1 % en peso.

1
12. El proceqimiento de acuerdo con las reivindicaciones 10 6 11, en el que el

remojo previo se hace durante un tiempo inferior a 48 horas.
4

|

13. El procedlimiento de acuerdo con las reivindicaciones 10 a 12, en el que la
relacion en peso de la corriente de liquido y la corriente de alimentacion es inferior a una
seleccionada del grup‘lo que consiste en 4:1, 6:1, 10:1, 15:1 y 20:1.
'<

14. El proced{miento de acuerdo con las reivindicaciones 10 a 13, en el que la
corriente de alimenta#ién se remoja previamente con la corriente de liquido en la etapa B) a
una temperatura en e! intervalo de 10 °C a 100 °C, mientras que se expone a una condicién
de vacio. 15. El procédimiento de la reivindicacién 14, en el que la condicién de vacio es
inferior a una presion absoluta medida en milibar (mbar) seleccionada del grupo que
consiste en 950, 900, 850, 800, 700, 600, 500, 400, 300, 250, 200, 150, 100, 50, 30, 20, 10,

5y 0,5 mbar. |‘
|

15. El procedimiento de la reivindicacion 14, en el que la condicion de vacio es
inferior a una presiéb absoluta medida en milibar (mbar) seleccionada del grupo que
consiste en 950, 900, 850, 800, 700, 600, 500, 400, 300, 250, 200, 150, 100, 50, 30, 20, 10,

5y 0,5 mbar. |
|

:
16. El procedimiento segun cualquiera de las reivindicaciones 10 a 15, en el que la

filtracion comprende nanofiltracion.
|

4
17. El procedimiento segtin la reivindicacién 16, en el que la al menos una porcién

del liquido remojado tiene un flujo instantaneo superior a 7 I/h-m?, en el que el flujo

. . | . -
instantaneo es el flujo f:uando 72 | de una alicuota de 190 | de la al menos una porcién del

liquido remojado ha pasado a través de una membrana de nanofiltracién de espiral que esta
1
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de acuerdo con las eélpecificaciones de que la membrana es un material compuesto de
pelicula delgada tipo poliamida sobre poliéster, tiene un rechazo de sulfato de magnesio
superior o igual al 98 % cuando se mide sobre 2000 ppm de sulfato de magnesio en agua a
9 bar y 25 °C y teniendp un didmetro externo de 64,0 a 65,0 mm, una longitud de 432 mmy
5 un diametro interno de 121 mm, teniendo la membrana un flujo cruzado de 1,3-1,8 m%h con
una caida de presion m:é\xima de 0,6 bar a 1 cP y area de la membrana de disefio de 0,7 m2.
I
18. El procedim'liento de acuerdo con las reivindicaciones 16 6 17, en el que la

membrana de nanofiltracién en espiral esta de acuerdo con una especificacion de filtro de
10 2011 de NF99, disponibie de Alfa Laval (Suecia).

19. El procedimiento de acuerdo con las reivindicaciones 16 6 17, en el que la
membrana de nanofiltra'lci()n en espiral es NF99, disponible de Alfa Laval (Suecia) como se
ha proporcionado por Alfa Laval en 2011.

15 1|

20. El procedimi'iento de acuerdo con las reivindicaciones 10 a 19, en el que la
separacién de al menos \una porcién del acido acético se hace por nanofiltracion.

|
|
|
t
|
\\
|
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