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@Resumen:

Procedimiento para la coccién kraft de material
lignoceluldsico con lejias alcalinas de baja sulfidez en
la fabricacion de pasta con incorporacion directa al
digestor de la sal disédica del dihidoxiantraceno.
El aditivo se obtiene en paralelo a la coccién y se
incorpora al digestor de la materia lignoceluldsica en
su forma soluble mas activa (la sal disédica del
dihidroxiantraceno) durante la etapa de
deslignificacion extendida, en un tiempo previo a las
condiciones criticas de degradacion de la celulosa
permitiendo, al mismo tiempo, reducir la sulfidez.
Se obtienen pastas con poco contenido en lignina
(bajos indices kappa) y buenas propiedades
mecéanicas (baja degradacion del polimero
celulésico).
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DESCRIPCION

Procedimiento para la coccidn kraft de material lignocelulésico con lejias alcalinas de
baja sulfidez en la fabricacion de pasta con incorporacion directa al digestor de la sal

disddica del dihidoxiantraceno.

SECTOR DE LA TECNICA

La presente invencion se refiere a un proceso de coccion de material lignoceluldsico
para la fabricacion de papel. De forma més concreta, la invencion se refiere a un
proceso de coccion de material lignoceluldsico con lejias alcalinas de baja sulfidez
utilizando como aditivo una sal disédica del dihidroxiantraceno en la etapa de
deslignificacion extendida con el objeto de reducir la contaminacion del proceso total

de obtencion de pastas de celulosa.

ESTADO DEL ARTE

La coccion de materiales lignocelulosicos para la fabricacion de pasta de celulosa ha
de cumplir, actualmente, determinados requisitos ambientales descritos en los
documentos de referencia de la Union Europea. El documento de referencia sobre las
mejores técnicas disponibles en la Industria Papelera refleja el intercambio de
informacién (BREF) que publica la Oficina Europea para el Control y Prevencion
Integrado de la Contaminacién (European IPPC Bureau) en cumplimiento de la
directiva Directiva 2008/1/CE del Parlamento Europeo y del Consejo, de 15 de enero
de 2008, donde se establecen las condiciones que han de cumplir los procesos de
coccidn de pastas celuldsicas quimicas para que sean considerados Mejores Técnicas
Disponibles, (MTD) o Best Available Techniques (BAT). Entre ellas, destacan la
reduccidn del contenido final de lignina en las pastas obtenidas lavadas (expresada por
nimeros Kappa bajos) mediante deslignificacion extendida y, en el caso de los
procesos Kraft, la reduccion de la sulfidez e, incluso, la eliminacién total de azufre,
sustituyendo a los procesos Kraft por procesos en los que se emplea tinicamente alcali,

tales como los procesos a la sosa.
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En el proceso Kraft la deslignificacion se lleva a cabo en un digestor utilizando como
agente deslignificante una lejia constituida por hidréxido sédico y sulfuro sédico. En
una etapa inicial, a temperaturas mas bajas, se disuelve un 20-25% de lignina pero a
temperaturas superiores a 140°C, en la etapa principal, la velocidad de
deslignificacién se incrementa y se completa aproximadamente el 90% de la
deslignificacion. Finalmente, la etapa de eliminacién de lignina residual
(desliginficacion extendida) se inicia cuando el contenido de lignina es
aproximadamente un 10% del nivel original y la velocidad es claramente menor y esta

regulada por la cantidad de élcali y la temperatura.

Las reacciones que tienen lugar durante la digestion Kraft no son totalmente
conocidas, ya que la multiplicidad de compuestos presentes en el medio reactivo y la
complejidad de la lignina dificultan la determinacion de las reacciones determinantes
de la velocidad global; pero se sabe que la presencia de sulfuro acelera la disolucion
de la lignina sin que aumente la degradacién de la celulosa y que el ataque a las
moléculas de lignina implica la formacién de grupos que hacen a la lignina mas
soluble en el alcali. Asi, de forma general, se puede decir que el hidroxido sédico
actua como principal agente degradante de la lignina mientas que el sulfuro sufre un
proceso de hidrélisis dando lugar a hidrosulfuro que se encarga de solubilizar la
lignina degradada formando tioligninas que se descomponen con formacién de azufre
elemental que, a su vez, en las condiciones de pH y temperatura existentes en el
digestor, se desproporciona a hidrosulfuro y tiosulfato, produciendo olores sulfurosos

dificiles de evitar.

La coccidn kraft se caracteriza por una relativa baja selectividad y, por ello, la coccién
se tiene que detener con altos contenidos en lignina para evitar la paralela degradacion
de los carbohidratos y las consiguientes pérdidas en rendimiento y calidad de la pasta.
La lignina residual se elimina en una etapa posterior de blanqueo utilizando productos
quimicos costosos y contaminantes. Esta carga contaminante se pude reducir
disminuyendo el contenido de lignina en las pastas mediante un tratamiento
prolongado de la deslignificacién (deslignificacion extendida) durante el proceso de

coccidn bajo condiciones que garanticen la calidad de las mismas. De este modo, las
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fabricas de pastas quimicas en las que se obtienen pastas de bajo indice Kappa, dan
lugar a menores emisiones de contaminantes hidricos, especialmente cuando se
comparan entre si las cargas contaminantes de los vertidos generados a lo largo de
todas las etapas de produccion de las pastas de celulosa, que comprenden los procesos

de cocciodn, lavado de pastas, refino y blanqueo.

Sin embargo, la obtencion de pastas Kraft por deslignificacion extendida presenta
inconvenientes cinéticos, segiin Gilarranz et al (Ind. Eng. Chem. Res. 2002, 41, 1955-
1959 M. A. Gilarranz, A. Santos, J. Garcia, M. Oliet, and F. Rodriguez). En esta
investigacion se concluye que la influencia del sulfuro sobre la cinética del proceso de
coccion decrece a medida que se intensifica la deslignificacion, hasta llegar a
alcanzarse condiciones cinéticas en las que la velocidad de reaccion es independiente
de la concentracion sulfuro en la extraccion de la lignina mas intimamente unida a la

madera (bulk lignine).

La cantidad de lignina separada en la etapa de deslignificacion residual depende de la
concentracion de anion hidroxilo, y en menor extension, del i6n sulfuro. En la etapa
final de deslignificacion, la velocidad de reaccién es independiente de la
concentracion de sulfuro, y depende exclusivamente de la concentraciéon de alcali
(Santos, A.; Rodriguez, F.; Gilarranz, M. A.; Moreno, D.; Garcia-Ochoa, F. Kinetic
Modeling of Kraft Delignification of Eucalyptus globulus. Ind. Eng. Chem. Res. 1997,
36 (10), 4114).

Sin embargo, cuando se intensifica la accion del alcali catstico sobre el material
lignoceluldsico, bien sea por el aumento de la concentracion, de la temperatura, del
tiempo de residencia, o por la accién conjunta de algunas de estas variables, se
produce una degradacion de la celulosa constituyente noble y principal de la pasta
obtenida, con pérdida de propiedades fisicas y quimicas de los papeles que se obtienen
con estas pastas. Por otro lado, la sulfidez en las lejias blancas empleadas en la
coccion ejerce un papel de proteccion de las fibras celuldsicas, de modo que al
intensificar la severidad de la coccién y al reducir la sulfidez, diminuyen las

propiedades mecénicas de las fibras de celulosa obtenida.
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Por todo ello, seria deseable poder realizar un proceso de deslignificacion extendida
donde se consiguieran pastas con poco contenido en lignina (bajos indices kappa) y

buenas propiedades mecanicas (baja degradacion del polimero celulésico).

Con este fin, se han utilizado aditivos de coccidon como quinonas ¢ hidroquinonas
(US4213821) o sosa-antraquinona (US5595628). La utilizacién de antraquinona en las
cocciones alcalinas es conocida desde 1977 (Holton, H.H., "Soda Additive Softwood
Pulping: A Major New Process", Pulp and Paper Canada 78(10): T218-T223 (1977)).
Su efecto sobre la estabilizacion de la celulosa fue puesto de manifiesto en 1978 por
Lowendahl en L. and Samuelson, O., "Carbohydrate Stabilization During Soda
Pulping UIT Addition of Anthraquinone", Tappi 61(2): 19-21, (1978). También se ha
utilizado en etapas previas a la coccion (US41273449). Aunque aumenta la velocidad
de deslignificacion, reduce parcialmente la hidrélisis de los carbohidratos, permite
reducir la sulfidez empleada en el proceso, mejora el rendimiento en pasta y reduce la
cantidad de productos en la pasta, sin embargo, el uso de antraquinona como
catalizador en el proceso kraft tiene algunos inconvenientes como su adhesion a las
paredes de los condensadores/evaporadores en las etapas posteriores a la coccidn,
durante el tratamiento de las lejias negras (US4481073) o, fundamentalmente, su

insolubilidad en medio alcalino.

La sal disédica del dihidroxiantraceno ha sido también empleada como aditivo de
coccion. Asi, el documento Re. 32,943 describe un proceso de cocciéon de material
lignoceluldsico a temperaturas comprendidas entre 150 y 180°C en presencia de
hidroxiantracenos y derivados, entre los que se encuentra la sal sodica del 9,10-
dihidroxiantraceno como aditivo preferido en una proporcion 0,01 y 0,1% en peso
sobre la madera seca. El documento US 4,363,700 describe igualmente un proceso de
coccion de material lignoceluldésico a una temperatura entre 145 y 180°C, un
contenido en alcali efectivo del 8-40% y sulfidez entre 3-50% (ambos sobre madera
seca) donde se emplea como aditivo, entre otros, la sal disddica del dihidroxiantraceno
en una cantidad de 0,01 a 5% junto con un agente reductor que puede ser un sulfito,

hidrosulfito, tiosolfato o formato de sodio, potasio o amonio, en una proporcioén de
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0,49 a 5% equivalentes en términos de NayO. También Tagas Dutta (Tesis, 1998,
“Kraft pulping of Douglas-Fir with soluble anthraquinoe™) estudio el efecto de la sal
disédica del dihidroxiantraceno en la coccién de material lignocelulésico en
comparacion con el efecto de la antraquinona y concluyé que, durante las primeras
etapas de deslignificacidn, la sal disédica del dihidroxiantraceno tiene peor efecto que
la antraquinona sobre el indice kappa de la pasta resultante. No obstante, segun avanza
la deslignificacién y el indice Kappa disminuye tiene un efecto mayor que la
antraquinona y, para una misma conversion, con la sal disédica del dihidroxiantraceno
se obtienen indices kappa de 7 a 20 unidades mas bajos que con antraquinona.
Ademas, el efecto de la sal disddica del dihidroxiantraceno es mas pronunciado a
niveles de sulfidez mas bajos que en el caso de la antraquinona. El mecanismo de
accion de la sal disodica del dihidroxiantraceno es bastante similar al de la
antraquinona pero, debido a su potencial redox mas bajo, el ciclo redox comienza con
la reduccion de la lignina en lugar de la oxidacion de los carbohidratos. Su solubilidad
en medio alcalino hace que pueda ser afiadida en forma de disolucién al sistema de
coccion, a diferencia de la antraquinona que, debido a su insolubilidad, se afiade en
forma de granulos. En los procesos anteriormente descritos la sal disddica del

dihidroxiantraceno se afiade directamente al reactor de coccion.

La presente invencién propone, sin embargo, un procedimiento integrado en el
proceso de obtencion de pastas kraft donde la utilizacion del aditivo de coccion es mas
eficaz, especialmente en aquellas etapas de la deslignificacion extendida en las que el
sulfuro es menos eficaz y en las que las fibras celuldsicas experimentan mayor
degradacién. En concreto, la presente invencién propone un procedimiento de
deslignificacién extendida donde el aditivo se obtiene en paralelo a la coccidon y se
incorpora al digestor de la materia lignoceluldsica en su forma soluble mas activa (la
sal disoédica del dihidroxiantraceno) y en un tiempo previo a las condiciones criticas
de degradacion de la celulosa permitiendo, al mismo tiempo, reducir la sulfidez y, por
tanto, los efectos ambientales debidos al sulfuro durante la coccién y durante la
recuperacion de las lejias negras. Ademads, el efecto protector del aditivo sobre el
biopolimero celulosa tiene como efecto asociado la mejora de las variables que miden

el grado de polimerizacion de la celulosa, como la viscosidad.
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DESCRIPCION

La presente invencion consiste en el empleo, como aditivo de coccion, de la sal
disodica del dihidroxiantraceno, soluble en medio alcalino y directamente activa
durante la etapa del proceso de coccién donde se inicia de forma mas acusada la

hidrolisis alcalina de la celulosa, conocida como reacciones de pelado.

El procedimiento objeto de la presente invencidon consiste en un proceso de
deslignificacién de materia lignocelulésica forestal o agricola o procedente de
residuos os subproductos de procesos agricolas o forestales donde, de forma paralela a
la digestion, se lleva a cabo en un reactor auxiliar, la reduccién de antraquinona en
medio alcalino para obtener la sal disodica del dihidroxiantraceno mediante lejias del
mismo proceso kraft o disoluciones que sosa, potasa o cualquier alcali cadstico y un
agente reductor como sulfuro,bisulfuro, sulfito, bisulfito, hidrosulfito o ditionito de

sodio, potasio o cualquier otro catidn alcalino o alcalinotérreo.

La conversion de la antraquinona es independiente de la marcha del reactor principal,
por lo que se puede alimentar el aditivo de forma soluble y activa desde el reactor
auxiliar al digestor principal en la etapa de deslignificacion extendida en la que la
celulosa puede resultar mas degradada por el alcali, mejorando asi la obtencién de
pastas de celulosa, tanto por la mayor eficacia del aditivo catalizador como por su

efecto protector sobre la celulosa.

La figura 1 muestra un esquema del proceso de obtencién de pastas objeto de la
invencion. Al reactor auxiliar, se incorpora una pequefia proporcion entre un 5% y un
10 % de las lejias de sosa y sulfuro sédico empleadas en el proceso kraft, junto con la
cantidad de antraquinona necesaria para dosificar al reactor o al digestor de coccién en
la proporciéon que se determine como Optima, (entre el 0.01 y el 0,5%,) pero
generalmente inferior al 0,1% sobre madera seca al aire. Se calienta con agitacion, al
menos 30 minutos, para completar la conversién del aditivo, a una temperatura

superior a 150°C, a presion de saturacion a la temperatura alcanzada.
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En el citado reactor auxiliar tiene lugar la reaccion de reduccion de la antraquinona a
la forma de sal disédica del dihidroxiantraceno, cuya cinética fue estudiada por
Rodriguez et al. en “Study of antraquinone reaction with sodium sulphide” (Chem.

Eng. J., 63(1996) 37-43).

La temperatura, presién y tiempo de residencia en este reactor se optimiza en casa
proceso para que, preferiblemente, el reactor auxiliar opere a una temperatura superior
a la del reactor de coccién, de modo que la presion en el reactor auxiliar sea
ligeramente superior a la del digestor de coccién. Mediante estas condiciones de
presion diferencial positiva entre el reactor auxiliar y el digestor, se facilita la descarga
controlada del aditivo de coccion ya convertido en su forma mas activa, a través de

una conduccion en la que se puede intercalar un filtro.

Los estudios termodinamicos previos indican que el i6n sulfuro no puede ser oxidado
a azufre elemental, sulfato o tiosulfato a temperatura ambiente. A temperatura en
torno a 100° C, la reduccion de la antraquinona transcurre con formacién de sulfato y
tiosulfato. A temperaturas superiores a 150° C y pH >12 la conversiéon de
antraquinona (representada por la notacién simplificada AQ), transcurre con

conversion total de la misma, conforme a la reaccion:
4 AQ+ S* +8 OH — 4AQ* +S04* + 4H,0

La antraquinona en dispersion reacciona con disminucion del tamafio de las particulas
sélidas por formacion del compuesto soluble, alcanzandose conversiones completas en
menos de una hora. Esta reaccidn hace innecesario el empleo de dispersantes en el

aditivo, cuando se emplea en la forma de antraquinona.

En efecto, numerosos estudios relacionados con el empleo de la antraquinona
concluyen que el aditivo no es activo hasta su transformacion a la forma de sal sédica
soluble del dihidroxantraceno, si el aditivo se incorpora al reactor de digestion del
material lignoceluldsico, purificado de sus impurezas insolubles que estan constituidas

principalmente por antraceno y sus homdlogos, hidrocarburos aromaticos
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polinucleados, y mediante su reduccién en medio alcalino en el reactor auxiliar y se

alimenta de esta manera al digestor principal en su forma activa.

Breve descripcion de las figuras

La Figura 1 muestra el esquema del proceso propuesto.

Modo de realizacion de la invencion
La invencidn se ilustra mediante los siguientes ejemplos, los cuales no pretenden ser

limitativos de su alcance.

Aunque el procedimiento propuesto es aplicable a cualquier material celuldsico, los
estudios se han centrado en el la especie forestal Eucalyptus Globulus, que se emplea
mayoritariamente en la Peninsula Ibérica. El contenido de lignina total de distintas
subespecies de Fucalyptus Globulus estd comprendido entre el 25 y el 28% sobre
madera seca al aire. Conforme a ensayos realizados y a la bibliografia consultada, se
puede considerar que la separaciéon de la lignina residual se inicia cuando se ha
separado un 80% de la lignina total; para extender la deslignificacion por el proceso
kraft se ha de superar el 90% de deslignificacion. La coccidén hasta un numero kappa
de las pastas no blanqueadas inferior a 15 exige alcanzar contenidos de lignina
residual inferiores al 2,5% en la pasta lavada, antes del blanqueo. Los ensayos se han

llevado a cabo con astillas del tamafio estandar, 0,5 x 2,5 x 0,4 cm.

Ejemplo 1

Coccidn de referencia Kraft convencional.

Se emplea un digestor por cargas de 6 litros de capacidad, con recirculacién de lejias,

en el que se efectiia una coccidn Kraft, con las siguientes caracteristicas:

Materias primas y reactivos:

Astillas: E.Globulus de las dimensiones citadas anteriormente.
Lejias:

Hidromddulo: 4:1 L de lejia/ kg de madera seca al aire
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Alcali activo, como Na,O: 35 g/L
Alcali activo, como Na,O: 15 %
Alcali eficaz: 13,125 %

Sulfidez: 25%

Condiciones de coccidn:

Tiempo hasta alcanzar la temperatura méaxima (min): 120
Tiempo de coccidn (min): 90

Temperatura maxima (°C):160

Factor H: 704

Caracteristicas de las pastas:

Indice kappa, IK = 16,0
Viscosidad intrinseca, IV =1335 mL/g
Rendimiento total: 54,3 %

Grado de polimerizacion = 4756

Ejemplo 2

Coccién Kraft convencional con adicion de antraquinona con dispersante y
antraquinona segun describe el documento "AQ/Surfactant Combination, a Better
Digester Additive than AQ". in 9IstAnnual Meeting Preprints - Pulp and Paper
Technical Association of CanadaMontreal, QC, Canada. 2005.

Se emplea un digestor por cargas de 6 litros de capacidad, con recirculacion de lejias,

en el que se efectiia una coccion Kraft, con las siguientes caracteristicas:

Materias primas y reactivos:

Astillas: E. Globulus de las dimensiones citadas anteriormente.
Lejias:
Hidromodulo: 4:1 L de lejia/ kg de madera seca al aire
Sulfidez, como IS: 25%
Alcali activo, como NayO: 15 %
Alcali eficaz: 13,125 %

10
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Antraquinona (AQ): 0,05% sobre madera seca al aire

Condiciones de coccidn:

Tiempo hasta la temperatura maxima: 120 minutos
Tiempo de coccion: 90 minutos
Temperatura méaxima: 160 °C

Factor H= 704

Caracteristicas de las pastas:
fndice kappa, IK = 14,3
Viscosidad intrinseca, [V =1452 mL/g
Rendimiento total: 56,1 %

Grado de polimerizacion = 5217

Ejemplo 3

Cocciodn especial, realizada segun el procedimiento propuesto:

Se emplea un digestor por cargas de 6 litros de capacidad, con recirculacion de lejias,

en el que se efectda una coccidn Kraft, con las siguientes caracteristicas:

Materias primas vy reactivos:

Astillas: E.Globulus de las dimensiones citadas anteriormente.
Lejia:
Hidromoddulo: 4:1 L de lejia/ kg de madera seca al aire
Alcali activo, como Na,0: 15% sobre madera seca
Sulfidez: 5%
Alcali eficaz: 14,625%

Condiciones de coccién

Tiempo hasta la temperatura méxima: 120 minutos
Tiempo de coccidon: 120 minutos

Temperatura maxima: 170°C

1"
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Factor H: 2073

Paralelamente a la coccion de la madera, se dispone un reactor auxiliar, de 1L de
capacidad total y 0,5 L de capacidad util en el que se efectta la reaccioén de reduccion
de la antraquinona a la sal disddica del dihidroxiantraceno, en disolucién alcalina con
una lejia de composicion semejante a la alimentada en el digestor.
Lejia:
Na OH = 50g/L como NaOH<> 38,75 g/L como Na; O
Na,S =2,60 g/L. como Na;S<> 2,07 g/L como Na,O

Que corresponden a 40,8 g/L de alcali activo como Na;O, y 37,71 g/L como alcali
efectivo y sulfidez del 5%.

Antraquinona, concentracion inicial de 0,5 g/L, que una vez incorporada al digestor,
da lugar a una proporcion de 0,025 % de antraquinona equivalente, sobre madera seca
al aire.

La adicién de la sal disodica del dihidroxiantraceno, tiene lugar en una disolucién

alcalina de composicion inicial semejante a la alimentada en el digestor.

La temperatura del reactor se eleva a 175°C, con una rampa de una hora; a esta
temperatura, se alcanza una presion aproximada de 892 kPa. Se mantiene la
temperatura en el reactor auxiliar agitado, durante 30 minutos, en estas condiciones se
alcanza la conversion total de la antraquinona a la forma de sal disodica de
dihidroxiantraceno (DDA).

A la temperatura de 175 °C en el reactor auxiliar se alcanza una presion aproximada
de 100kPa superior a la existente en el digestor a 170°C. Esta diferencia de presiones
favorece la descarga de este reactor en el digestor, incluso permite la retencién de las
impurezas no solubilizadas presentes en la antraquinona, a través de un filtro

intercalado entre ambos.

Caracteristicas de las pastas:

Indice kappa, IK =11.7
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Viscosidad intrinseca, IV =1625 mL/g
Rendimiento total: 53,1.0 %

Grado de polimerizacion = 5904

En la tabla ser resume el resultado de la deslignificacion llevada a cabo seglin los

ejemplos mostrados.

Convencional

AQ + Dispersante

DDA integrado

Lejias
Hidromddulo 4 4 4
Alcali Activo (%) 15 15 15
Alcali Efectivo (%) 13,125 13,125 14,625
Sulfidez (%) 25 25 5
Aditivo - AQ (0,05%) 0,025% AQ
equivalente
Condiciones Coccidn kK
Tiempo hasta Thsx 120 120 120
(min) 90 90 120
Tiempo coccidon (min) 160 160 170
Tmax (°C) 704 704 2073
Factor H 618 618 792
Presion absoluta
(kPa)
Reactor auxiliar
Capacidad total (L) 1
Capacidad util (L) 0,5
NaOH (g/L) 50
NaS (g/L) 2,60
Sulfidez (%) 5
AQ (g/L) 0,5
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Tiempo hasta T 90
(min) 175
Tmax (°C) 892
Presion absoluta 30
(kPa)

Tiempo agitacion

(min)

Caracteristicas pastas

indice Kappa 16,0 14,3 11,7
Viscosidad intrinseca 1335 1452 1625
(mL/g) 54,3 56,1 53,1
Rendimiento total 4756 5217 5904

(%)

Grado polimerizacion

Hidromddulo: litros lejia / kg madera seca

Alcali Activo: NaOH + Na,$

Alcali Efectivo: NaOH + % Na,$

Sulfidez: NaOH/(NaOH+Na,S)

Se pone de manifiesto, por comparacion entre estos ejemplos que el objetivo
fundamental de la descarga del aditivo en el digestor es la optimacion de la proteccion
de la celulosa, de modo que se incorpore al reactor en la fase de la coccién en que
resulta mas necesaria. En efecto, durante las primeras etapas de la coccion, la celulosa
esta protegida por la lignina cementante y por las hemicelulosas. También cabe
destacar que la presencia de sulfuro sédico no tiene un efecto apreciable sobre la
cinética en la fase avanzada de la deslignificacion profunda, aunque si mantiene su
efecto protector sobre la celulosa. Pero cuando se incorpora el sulfuro al comienzo del
proceso, una parte importante del mismo se ha consumido cuando se alcanzan las

etapas mas criticas desde el punto de vista de la degradacion de la celulosa.

14



PC1
Nota adhesiva
None definida por PC1

PC1
Nota adhesiva
MigrationNone definida por PC1

PC1
Nota adhesiva
Unmarked definida por PC1


10

ES 2393 596 Al

La forma reducida de la antraquinona presenta efectos de proteccion sobre la
celulosa, que se hacen mas necesarios a medida que se han eliminado, por disolucion
en la lejia, de la lignina cementante de las fibras. También se ha comentado que en el
proceso de deslignificaciéon extendida, una proporcién mayoritaria de la lignina ha
pasado a las lejias, y gran parte de las hemicelulosas han pasado a disolucion, por lo
que el efecto de degradacion del alcali sobre la celulosa se hace més intenso. En
nuestra experiencia, para igual grado de deslignificacion dado por el Indice Kappa, y
especialmente para valores de este indice bajos (deslignificacion extendida) todos los
aspectos resefiados contribuyen a un mayor rendimiento de pastas, mejor calidad de

las mismas y menores cargas contaminantes en su produccion.
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REIVINDICACIONES

1.

Procedimiento de obtencion de pastas de celulosa de bajo indice Kappa por
coccidn kraft de materia lignocelulésica empleando como aditivo la sal disédica
del dihidroxiantraceno caracterizado porque el aditivo de coccidn se activa en un
reactor auxiliar por reduccion de antraquinona en medio basico y se introduce a la

coccion en la etapa de deslignificacion extendida.

Procedimiento de obtencion de pastas de celulosa de bajo indice Kappa por
coccidn kraft de materia lignocelulésica empleando como aditivo la sal disodica
del dihidroxiantraceno, segun reivindicacién 1, donde el medio basico es una
disolucion de sosa, potasa o cualquier alcali caustico y el agente reductor es
sulfuro, bisulfuro, sulfito, bisulfito, ditionito o hidrosulfito de sodio, potasio o

cualquier otro cation alcalino o alcalinotérreo.

Procedimiento de obtencion de pastas de celulosa de bajo indice Kappa por
coccién kraft de materia lignocelulosica empleando como aditivo la sal disédica
del dihidroxiantraceno, segin reivindicaciones 1.y 2, donde la reduccién de

antraquinonas se lleva a cabo con lejias kraft de hidréxido sédico y sulfuro sodico.

Procedimiento de obtencién de pastas de celulosa de bajo indice Kappa por
coccion kraft de materia lignoceluldsica empleando como aditivo la sal disddica
del dihidroxiantraceno, segliin reivindicaciones anteriores, donde la presién del
reactor auxiliar es superior a la presion en el reactor de coccion y el aditivo se

introduce desde el reactor auxiliar al reactor de coccidn por diferencia de presion.

Procedimiento de obtenciéon de pastas de celulosa de bajo indice Kappa por
cocciéon kraft de materia lignoceluldsica empleando como aditivo la sal disédica
del dihidroxiantraceno, segin reivindicacion 1, donde opcionalmente se puede
purificar el aditivo de sus impurezas no activas, mediante retencién en un filtro

antes de ser dosificado desde el reactor auxiliar al reactor de coccion.
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6. Procedimiento de obtencion de pastas de celulosa de bajo indice Kappa por
coccidn kraft de materia lignoceluldsica empleando como aditivo la sal disédica
del dihidroxiantraceno, segin reivindicaciones anteriores, donde la materia
lignocelulésica es forestal o agricola o residuos o subproductos de procesos

agricolas o forestales.
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OPINION ESCRITA

N° de solicitud: 201100656

Fecha de Realizacion de la Opinion Escrita: 21.02.2012

Declaraciéon

Novedad (Art. 6.1 LP 11/1986)

Actividad inventiva (Art. 8.1 LP11/1986)

Reivindicaciones
Reivindicaciones

Reivindicaciones
Reivindicaciones

Se considera que la solicitud cumple con el requisito de aplicacion industrial
examen formal y técnico de la solicitud (Articulo 31.2 Ley 11/1986).

Base de la Opinién.-

1-6

SI
NO

SI
NO

. Este requisito fue evaluado durante la fase de

La presente opinion se ha realizado sobre la base de la solicitud de patente tal y como se publica.
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OPINION ESCRITA

N° de solicitud: 201100656

1. Documentos considerados.-

A continuacién se relacionan los documentos pertenecientes al estado de la técnica tomados en consideraciéon para la
realizacién de esta opinion.

Documento Numero Publicacién o Identificacion Fecha Publicacion

D01 US 4764252 A (SHIN YOICHI; WADA ISAO; KIDO JUNICHIRO; 16.08.1988
EIMAEDA SHIGERU)

D02 US 4363700 A (WADA ISAO; KIDO JUN-ICHIRO; KOIDO 14.12.1982
KAZUO)

D03 US 4181565 A (NAKAMURA MASATO; NOMURA YOSHIKA,; 01.01.1980
UCHIMOTO IWAHIRO)

D04 JP63126984 (KAWASAKI KASEI CHEMICALS) recuperado de 30.05.1988
WPI en EPOQUENET. Resumen de la base de datos.

2. Declaracién motivada segun los articulos 29.6 y 29.7 del Reglamento de ejecucion de la Ley 11/1986, de 20 de
marzo, de Patentes sobre la novedad y la actividad inventiva; citas y explicaciones en apoyo de esta declaracién

NOVEDAD Y ACTIVIDAD INVENTIVA (Articulos 6y 8 LP11/1986)

En la solicitud de patente se reivindica un procedimiento de obtencién de pastas de celulosa, de bajo indice Kappa por
coccion kraft, de materia lignocelulésica empleando como aditivo la sal disddica del dihidroxiantraceno caracterizado porque
el aditivo de coccién se activa en un reactor auxiliar, por reducciéon de antraquinona en medio basico y se introduce a la
coccidn, en la etapa de deslignificacion extendida.

En el estado de la técnica se encuentran documentos como el D01, D02, D03 y D04, que divulgan como la sal disédica del
dihidroxiantraceno es empleada como aditivo de coccion. En ninguno de los documentos citados (D01, D02, D03 y D04) la
introduccién del citado aditivo se introduce a la coccion en la etapa de deslignificacion extendida. Por tanto, las
reivindicaciones 1-6 presentan novedad y actividad inventiva segun lo establecido en los Articulos 6 y 8 LP 11/1986.
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