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DESCRIPCION
Procedimiento de glicosilacion y separacion de material fibroso vegetal.
Antecedentes de lainvencion
1. Campo de lainvencién

La invencion se refiere a un procedimiento de produccion de un sacarido que incluye principalmente glucosa, mediante
la glicosilacién de un material fibroso vegetal y la separacion del sacarido obtenido.

2. Descripcion de la técnica relacionada

Se ha sugerido la produccién de un sacarido que incluye principalmente glucosa o xilosa, a partir de un material
vegetal, que es una biomasa, tal como celulosa o hemicelulosa, degradando residuos de cafia de azucar exprimida
(bagazo) o virutas de madera, y usando, de manera eficaz, el sacarido producido como alimento o combustible, y este
procedimiento ha sido puesto en practica. En particular, ha llamado la atencién una tecnologia mediante la cual un
monosacarido obtenido mediante la degradacion de fibras vegetales es fermentado para producir un alcohol, tal como
etanol, como combustible. Hasta la fecha, se han sugerido una diversidad de procedimientos para producir un sacérido,
tal como glucosa, mediante la degradacion de celulosa o hemicelulosa (por ejemplo, la publicacién de solicitud de
patente Japonesa No. 8-299000 (JP-A-8-299000), la publicacion de solicitud de patente Japonesa No. 2006 -149343
(JP-A-2006-149343), la publicacion de solicitud de patente Japonesa No. 2006-129735 (JP-A-2006-129735), y la
publicacion de solicitud de patente Japonesa No. 2002-59118 (JP-A-2002-59118) ), y un procedimiento tipico incluye la
hidrolizacién de celulosa usando acido sulftrico, tal como acido sulftrico diluido o acido sulfurico concentrado o acido
clorhidrico (JP-A-8-299000). También estan disponibles un procedimiento en el que se usa la enzima celulasa (JP-A-
2006-149343), un procedimiento en el que se usa un catalizador soélido, tal como carbén activado o zeolita, (JP-A-2006-
129735), y un procedimiento en el que se usa agua caliente a presion (JP-A-2002 -9118).

Sin embargo, un problema asociado con el procedimiento en el que la celulosa es degradada usando un acido, tal
como &cido sulfarico, es que el acido que sirve como catalizador y el sacarido producido son dificiles de separar de la
mezcla de la reaccion de hidrolisis obtenida mediante hidrolisis. Esto es debido a que la glucosa, que es el componente
principal del producto de la hidrélisis de celulosa, y el acido, que sirve como un catalizador de hidrdlisis, son ambos
solubles en agua. La eliminacion del 4cido, mediante neutralizacion o intercambio iénico, de la mezcla de reaccion de
hidrélisis no sélo es engorrosa y costosa, sino que también es dificil eliminar completamente el &cido v,
frecuentemente, el &cido permanece en el proceso de fermentacion para etanol. Como resultado, incluso cuando el pH
esta optimizado desde el punto de vista de la actividad de la levadura en el procedimiento de fermentacion para etanol,
la concentracion de sal aumenta, reduciendo, de esta manera, la actividad de la levadura y reduciendo la eficacia de la
fermentacion.

En particular, cuando se usa &cido sulfarico concentrado, el &cido sulfirico es muy dificil de eliminar hasta un grado en
el que la levadura no sea desactivada en el procedimiento de fermentacién para etanol y dicha eliminacion requiere
mucha energia. Por el contrario, cuando se usa &cido sulfarico diluido, el acido sulfirico es relativamente facil de
eliminar. Sin embargo, es necesario degradar la celulosa bajo condiciones de alta temperatura, lo cual consume
energia. Ademas, el acido, tal como &cido sulftrico y acido clorhidrico, es muy dificil de separar, recoger y reutilizar. De
esta manera, el uso de estos acidos como un catalizador para la produccion de glucosa es una causa del aumento del
costo del bio-etanol.

Con el procedimiento en el que se usa agua caliente a presion, es dificil ajustar las condiciones, y es dificil producir
glucosa con un rendimiento estable. Ademas, en este procedimiento, incluso se degrada la glucosa, reduciendo, de
esta manera, el rendimiento de glucosa. Ademas, la actividad de la levadura es reducida por los componentes
degradados y la fermentacion puede ser inhibida. Otro problema esta asociado con el costo, ya que el reactor (aparato
de procesamiento supercritico) es caro y tiene poca durabilidad.

Resumen de la invenciéon

Los presentes inventores han realizado un estudio exhaustivo de la glicosilacion de celulosa y han descubierto que una
agrupacion acida en un estado pseudo-fundido tiene una actividad catalitica excelente con respecto a la hidrolisis de
celulosa y puede ser separado facilmente del sacarido producido. Las solicitudes de patente que cubren el
procedimiento respectivo ya han sido presentadas (solicitud de patente Japonesa 2007-115407 y solicitud de patente
Japonesa 2007-230711). Segun el presente procedimiento, en contraste con el procedimiento convencional, que usa
acido sulfarico concentrado o acido sulfdrico diluido, el catalizador de hidrdlisis puede ser recuperado y reutilizado y
puede aumentarse la eficiencia energética del procedimiento que conduce a la recuperacion de la soluciéon acuosa de
sacarido y a la recuperacion de catalizador de hidrdlisis de la hidrolisis de celulosa. Los presentes inventores han
avanzado adicionalmente en la investigacion de la glicosilacion de celulosa usando un catalizador de agrupacién acida,
han descubierto que la hidrdlisis de la celulosa es posible en un disolvente organico en el que se disuelve el catalizador
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grupo acido, y han reducido exitosamente la cantidad usada de catalizador de agrupacion acida. De esta manera, la
invencion proporciona un procedimiento de glicosilacion y separacion de un material fibroso vegetal que hace posible
reducir la cantidad de agrupacion acida que se usa como catalizador de hidrdlisis de celulosa.

La presente invencion se refiere a un procedimiento para hidrolizar el material fibroso vegetal para producir y separar
un sacarido que incluye glucosa, que comprende: un procedimiento de hidrélisis para hidrolizar la celulosa contenida
en el material fibroso vegetal y producir glucosa en un disolvente organico, que es un alcohol que tiene de 6 a 10
atomos de carbono en el que se disuelve un catalizador de agrupacién acida, y un procedimiento de separacion de
sacarido para separar una mezcla de reaccion después de un procedimiento de hidrélisis en una fraccion liquida, que
incluye el catalizador de agrupacion acida y el disolvente organico, y una fraccion soélida, que incluye el sacarido. Con el
procedimiento, usando un disolvente organico que puede disolver un catalizador de agrupacion acida como un
disolvente de reaccion de hidrélisis de celulosa, es posible reducir la cantidad usada del catalizador de agrupacién
acida. Cuando el catalizador de agrupacion acida indicado anteriormente es usado en un estado pseudo-fundido,
puede hacerse también que el catalizador de agrupacion &cida en el estado pseudo-fundido funcione como un
disolvente de reaccion. Por lo tanto, la cantidad usada de catalizador de agrupacion &cida es alta. Como resultado, el
costo de produccién del sacarido aumenta a menos que el factor de recuperacién de las agrupaciones &cidas se
aumente suficientemente. Por el contrario, segun la invencion, mediante el uso de un disolvente organico como un
disolvente de reaccioén, es posible agitar y mezclar suficientemente el material fibroso vegetal y el catalizador de
agrupacion &cida y asegurar un buen contacto entre ambos incluso con una pequefia cantidad del catalizador de
agrupacion acida. Por lo tanto, la cantidad usada del catalizador de agrupacion acida puede ser reducida, mientras se
mantiene la reactividad de glicosilacion de celulosa.

Usando como primer disolvente organico un disolvente orgénico polar de alto punto de ebullicién, que tiene un punto de
ebullicion superior a la temperatura de reaccion en el procedimiento de hidrélisis y que apenas disuelve el sacarido, es
posible inhibir la evaporacion del primer disolvente organico en el procedimiento de hidrdlisis y separar y recuperar el
sacérido y la agrupacién acida producida con una buena eficiencia de la mezcla de reaccion de hidrdlisis.

Desde el punto de vista de la reactividad de la glicosilacién de celulosa en el procedimiento de hidrdlisis, es preferente
gue una solubilidad del catalizador de agrupacién acida en el primer disolvente orgénico sea igual o mayor de 50 g/100
ml. Ademas, con el fin de inhibir suficientemente la evaporacién del primer disolvente organico en el procedimiento de
hidrélisis, es preferente que el punto de ebullicion del primer disolvente organico sea igual o mayor de 90°C. Con el fin
de separar y recuperar el sacarido y el catalizador de agrupacion &cida, con buena eficiencia, a partir de la mezcla de
reaccion de hidrdlisis obtenida en el procedimiento de hidrdlisis, es preferente que una solubilidad del sacéarido en el
primer disolvente organico sea igual o inferior a 1,0 g/100 ml.

Segun la invencion, el procedimiento de hidrdlisis puede ser realizado bajo condiciones de reaccion comparativamente
suaves a una presion desde la presién normal a 1 MPa y a una temperatura igual o menor de 140°C y presenta una
excelente eficiencia energética. Un heteropoliacido es un catalizador de agrupacion acida representativo.

La mezcla de reacciéon después del procedimiento de hidrdlisis (en adelante, en la presente memoria, puede hacerse
referencia a la misma como "mezcla de reaccion de hidrdlisis”) puede ser solida-liquida separada en una fraccion
liquida, que incluye el catalizador de agrupacion acida y el primer disolvente organico, y una fraccion sélida, que incluye
el sacérido, (procedimiento de separacion de sacéridos). En otro procedimiento posible, un segundo disolvente
organico, que es compatible con el primer disolvente organico y que tiene una capacidad para disolver el catalizador de
agrupacion acida que es mayor que la del primer disolvente organico y que tiene un punto de ebullicién que es menor
que el del primer disolvente organico, es afiadido a la mezcla de reaccién una vez realizados los procedimientos de
hidrélisis y de separacion sélido-liquido en una fraccion liquida, que incluye el catalizador de agrupacién acida, el
primer disolvente orgénico y el segundo disolvente organico, y una fraccion sélida, que incluye el sacarido. En este
caso, la separacion y la recuperacion del catalizador de agrupacién acida pueden realizarse de manera mas eficiente.
El segundo disolvente organico y una solucién de disolvente organico que incluye una agrupacion acida, que se
produce mediante la disolucion del catalizador de agrupaciéon acida en el primer disolvente organico, puede ser
separada mediante destilacion de la fraccion liquida.

Segun la invencion, mediante el uso de un disolvente organico, que puede disolver un catalizador de agrupacion acida,
como un disolvente de reaccion para hidrolizar un material fibroso vegetal, es posible reducir la cantidad usada del
catalizador de agrupacion acida y reducir el costo de produccién del sacarido, mientras se mantiene la reactividad de
glicosilacion de celulosa.

Breve descripcion de los dibujos

Lo indicado anteriormente y los objetos, caracteristicas y ventajas adicionales de la invencion seran evidentes a partir
de la descripcion siguiente de las realizaciones ejemplares, con referencia a los dibujos adjuntos, en los que se usan
nameros similares para representar elementos similares, y en los que:
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La Fig. 1 muestra una estructura de Keggin de un heteropoliacido;

La Fig. 2 muestra un procedimiento del proceso de hidrdlisis en los ejemplos;

La Fig. 3 muestra un procedimiento del proceso de separacion de sacaridos en los ejemplos; y
La Fig. 4 muestra un procedimiento de recuperacion de heteropoliacido en los ejemplos.
Descripcion detallada de realizaciones

Una realizacién de la invencion se refiere a un procedimiento para hidrolizar un material fibroso vegetal para producir y
separar un sacarido que incluye principalmente glucosa. El procedimiento incluye un procedimiento de hidrolisis para
hidrolizar la celulosa contenida en el material fibroso vegetal y producir glucosa en un primer disolvente organico que
tiene un catalizador de agrupacion acida disuelto en el mismo.

En las solicitudes de patente indicadas anteriormente (solicitud de patente Japonesa No. 2007-115407 y solicitud de
patente Japonesa No. 2007-230711), los inventores calentaron una agrupacion acida para obtener un estado pseudo-
fundido de la misma y usaron la agrupacion acida como un catalizador de hidrdlisis de celulosa y también como un
catalizador de reaccion en la hidrdlisis. Como resultado, la cantidad usada del catalizador de agrupacién acida en el
procedimiento descrito en estas solicitudes de patente es comparativamente grande. Por lo tanto, el factor de
recuperacion de catalizador de agrupacion acida tiene que aumentarse suficientemente con el fin de asegurar que la
cantidad reutilizable del catalizador de agrupacion acida sea separada del sacérido y sea recuperada.

Los presentes inventores han realizado ademés un estudio exhaustivo y han encontrado que un disolvente organico,
gue puede disolver el catalizador de agrupacién &cida, puede ser usado como un disolvente de reaccién en la hidrolisis
de un material fibroso vegetal. Se ha encontrado también que cuando el disolvente organico es usado como un
disolvente en la reaccion de hidrdlisis, la miscibilidad y la capacidad de contacto del catalizador de agrupacion acida y
el material fibroso vegetal son altas y, por lo tanto, la cantidad usada del catalizador de agrupacion acida puede ser
reducida, mientras se mantiene la reactividad de glicosilacion de la celulosa contenida en el material fibroso vegetal. Al
reducir la cantidad usada del catalizador de agrupacion acida por unidad de peso de sacérido, es posible reducir el
costo de produccion del sacéarido. En particular, mediante la separacion del catalizador de agrupacion acida del
sacarido producido y la recuperacion del catalizador de agrupacién &cida después del procedimiento de hidrdlisis, es
posible usar de nuevo el catalizador de agrupacion acida como un catalizador de hidrélisis para el material fibroso
vegetal. Como resultado, la cantidad usada del catalizador de agrupacién acida se reduce y su factor de recuperacion
aumenta, haciendo posible, de esta manera, asegurar la cantidad reutilizable del catalizador de agrupacion &cida y
reducir adicionalmente el coste de produccion.

Ademas, cuando el catalizador de agrupacion acida se calienta y se usa en un estado pseudo-fundido, tal como se
describe en las solicitudes de patente indicadas anteriormente, un problema que ocurre cuando el catalizador de
agrupacion acida realiza una transicion desde el estado pseudo-fundido a un estado sélido debido a una disminucion
de la temperatura es que la miscibilidad y la capacidad de contacto del catalizador de agrupacion acida y el material
fibroso vegetal se reducen y se reduce la reactividad de glicosilacion. Por lo tanto, la temperatura del sistema de
reaccion tiene que ser controlada estrictamente para mantener el estado pseudo-fundido del catalizador de agrupacién
acida. Ademas, se impone una limitacion en el orden en el que los materiales se cargan en el reactor. Como resultado,
se reduce el grado de libertad en el disefio del reactor. Por el contrario, segun la invencién, el disolvente organico, que
puede disolver el catalizador de agrupacion acida, sirve como un catalizador de la reaccion de hidrdlisis, y la capacidad
de contacto y la capacidad de agitacion del catalizador de agrupacion acida y el material fibroso vegetal en el
procedimiento de hidrélisis estan, de esta manera, garantizados. Por lo tanto, se facilita el control de temperatura del
sistema de reaccion, el orden en el que los materiales se cargan en el reactor no esta particularmente limitado, y el
grado de libertad en el disefio del reactor es alto.

A continuacién, se describird, detalladamente, una realizacién de la invencién. En primer lugar, se describira un
procedimiento de hidrolisis en el que se hidroliza la celulosa contenida en el material fibroso vegetal y se produce un
sacarido que incluye principalmente glucosa (véase la Fig. 2). En la explicacién a continuacién, la atencion se centra en
el procedimiento en el que la glucosa es producida principalmente a partir de celulosa, pero un procedimiento en el que
hay hemicelulosa incluida, ademas de celulosa, en el material fibroso vegetal y un procedimiento en el que el producto
incluye otros monosacaridos, tales como xilosa, ademas de la glucosa, estan incluidos también en el alcance de la
invencion. El material fibroso vegetal no esta particularmente limitado, siempre que incluya celulosa o hemicelulosa, y
sus ejemplos incluyen biomasa basada en celulosa, tal como arboles de hoja ancha, bambues, arboles de coniferas,
kenaf, desechos de madera de muebles, paja de arroz, paja de trigo , cascara de arroz, residuos de cafia de azlcar
(bagazo). El material fibroso vegetal puede ser la celulosa o la hemicelulosa que es separada de la biomasa, o puede
ser la celulosa o la hemicelulosa que es sintetizada artificialmente.

Dichos materiales fibrosos se usan, normalmente, en forma pulverizada, para mejorar la dispersividad en el sistema de
reaccion. El procedimiento de pulverizacion puede ser un procedimiento usado normalmente. Desde el punto de vista
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de facilitar el mezclado con el catalizador de agrupacion acida y la reaccion, es preferente que el material fibroso sea
pulverizado en un polvo con un diametro de aproximadamente unos pocos micrometros a 200 pum.

Ademas, la lignina contenida en el material fibroso puede ser disuelta, si es necesario, realizando previamente un
tratamiento de formacion de formacién de pasta. Mediante la disolucién y la eliminacion de la lignina, es posible
aumentar la probabilidad de contacto entre el catalizador de agrupacién acida y la celulosa en el procedimiento de
hidrdlisis y, al mismo tiempo, reducir la cantidad de residuo contenida en la mezcla de reaccion de hidrdlisis e inhibir la
disminucién en el rendimiento de sacarido o el factor de recuperacion de agrupacion acida causada por la mezcla del
sacarido producido o la agrupacion acida al residuo. En un caso en el que se realiza el tratamiento de formacién de
pasta, el grado de molido del material fibroso vegetal puede ser comparativamente pequefio (molido grueso). El efecto
resultante es que pueden reducirse el trabajo, el coste, y la energia necesarios para pulverizar el material fibroso. El
tratamiento de formacién de pasta puede realizarse, por ejemplo, poniendo en contacto el material fibroso vegetal (por
ejemplo, de varios centimetros hasta varios milimetros) con un alcali o una sal, tal como NaOH, KOH, Ca(OH)a,
Na,SO3z;, NaHCO3 , NaHSO3, Mg(HSO3),2, Ca(HSOs)2, una solucién acuosa de los mismos, una mezcla de los mismos
con una solucién de SO, o un gas, tal como NHg, bajo vapor. Las condiciones especificas incluyen una temperatura de
reaccion de 120 a 160°C y un tiempo de reaccién de varias decenas de minutos a aproximadamente 1 h.

Segun la invencion, la agrupacion acida usada como catalizador para hidrolizar el material fibroso vegetal significa un
acido en el que se condensan una pluralidad de oxoacidos, es decir, un denominado poliacido. En la mayoria de los
poliacidos, se sabe que en los poliacidos, una pluralidad de 4&tomos de oxigeno estan unidos a un elemento central, y
como resultado los poliacidos se oxidan hasta el punto en que se maximiza el nimero de oxidacion, y los policidos
demuestran excelentes propiedades como un catalizador de oxidacion, y los poliacidos son acidos fuertes. Por ejemplo,
la fuerza acida del acido fosfotingstico (pKa = -13,16), que es un heteropoliacido, es mayor que la fuerza acida de
acido sulfdrico (pKa = -11,93). De esta manera, incluso bajo condiciones suaves de temperatura, tales como una
temperatura de 50°C, por ejemplo, es posible degradar la celulosa o hemicelulosa para producir un monosacarido, tal
como glucosa o xilosa.

La agrupacion &cida usada en la invencién puede ser o bien un homopolidcido o bien un heteropoliacido, pero un
heteropoliacido es preferente debido a que tiene una potencia oxidante elevada y una fuerza acida elevada. El
heteropoliacido que puede ser usado no estd particularmente limitado. Por ejemplo, el heteropoliacido puede ser
representado por la formula general HWAXByOz (A representa un heteroatomo, B representa un poliatomo que sirve
como un esqueleto de poliacido, w representa una relacion de composicion de los atomos de hidrégeno, x representa
una relacién de composicion de heteroatomos, y representa una relacion de composicion de poliatomos, y z representa
un relacion de composicion de atomos de oxigeno). Los ejemplos de polidtomo B incluye atomos tales como W, Mo, V
y Nb que pueden formar el poliacido. Los ejemplos del heterodtomo A incluyen atomos tales como P, Si, Ge, Asy B
que pueden formar un heteropoliacido. Puede haber uno o mas tipos de poliatomos y heteroatomos contenidos en una
Unica molécula del heteropoliacido.

Debido a un buen equilibrio de la fuerza &cida y la potencia oxidante, es preferente el uso de acido fosfotlingstico
H3[PW12040] 0 &cido silicotingstico Ha[SiW12040], que son tungstatos. De manera ventajosa, puede usarse también
acido fosfomolibdico H3[PM012040], que es un molibdato.

La estructura de un heteropoliacido de tipo Keggin [X”+M12040: X = P, Si, Ge, As, etc., M = Mo, W, etc.] (acido
fosfotliingstico) se muestra en la Fig. 1. Un XO, tetraédrico esta presente en el centro de un poliedro constituido por
unidades MOg octaédricas, y una gran cantidad de agua de cristalizacion esta presente alrededor de esta estructura. La
estructura de la agrupacion acida no esta particularmente limitada y puede no ser sélo de tipo Keggin, sino también, por
ejemplo, de tipo Dawson. Aqui, el agua que se coordina con el catalizador de agrupacion acida en una relacion de
cantidades constante se describe mediante un término "agua de cristalizacién", usado generalmente. De esta manera,
el agua de cristalizacion hace referencia, tipicamente, al agua contenida en los cristales cuando la agrupacion acida
esta en un estado cristalino, pero en la presente descripcién, la expresion "agua de cristalizacién" incluye no sélo el
agua contenida en los cristales del catalizador de agrupacién &cida , sino también las moléculas de agua que estan
coordinadas con el catalizador de agrupacion acida en un estado en el que el catalizador de agrupacién acida es
disuelto y liberado como una Unica molécula.

Debido a que ninguno de los componentes del catalizador de agrupacion acida se descompone y se volatiliza
térmicamente, incluso a una temperatura tan alta como 800°C, la cantidad de agua de cristalizacién puede
especificarse mediante un procedimiento pirolitico (mediciones TG). La cantidad de agua de cristalizacion varia en
funcién del entorno. Por lo tanto, en la presente descripcion, la cantidad de agua de cristalizacion esté representada por
una relacion de agua de cristalizacién (%) que es un valor obtenido bajo el supuesto de que una cantidad estandar de
agua de cristalizacién en la agrupacion acida es el 100%. La cantidad estandar de agua de cristalizacion, tal como se
usa en la presente memoria, es la cantidad (el numero de moléculas) de agua de cristalizacién contenida en una
molécula de la agrupacion acida en un estado sélido a temperatura ambiente, y la cantidad estandar varia en funcién
del tipo de agrupacion acida. Por ejemplo, la cantidad estandar de agua de cristalizacion es de aproximadamente 30 en
el &cido fosfotingstico (Hs[PW12040].nH2O (n = 30)), aproximadamente 24 en el acido silicotungstico

5



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

ES 2397767 T3

(Ha[SiW12040].nH20 (n = 24)), y aproximadamente 30 en el acido fosfomolibdico (H3[PM012040].nH20 (n 30)).

La agrupacién acida descrita anteriormente tiene una actividad catalitica con respecto a una reaccion de hidrolisis de la
celulosa o hemicelulosa. Ademas, debido a una eleva fuerza acida del mismo, la agrupacion acida muestra también
una elevada actividad catalitica con respecto a la reaccion de hidrélisis de celulosa, incluso a una temperatura baja.
Debido a que el diametro de una molécula de la agrupacion acida es de aproximadamente 1 a 2 nm, tipicamente
ligeramente superior a 1 nm, la agrupacion acida se mezcla facilmente con el material fibroso vegetal, que es la materia
prima, tiene una elevada capacidad de contacto con el material fibroso vegetal, y estimula, de manera eficiente, la
hidrélisis de la celulosa. De esta manera, es posible hidrolizar celulosa bajo condiciones de temperatura suaves con
una alta eficiencia energética y una carga medioambiental baja. Ademas, debido a que el estado de la agrupacion
acida se convierte en un estado sélido a una temperatura determinada, con el procedimiento segin la invencién, que
usa una agrupacion acida como un catalizador, en contraste con el procedimiento convencional para la hidrélisis de la
celulosa, que usa un acido, tal como acido sulfarico, el sacarido, que es el producto, y el catalizador pueden ser
separados facilmente. Por lo tanto, la agrupacion acida que ha sido separada del sacarido producido puede ser
recuperada y reutilizada. Ademas, debido a que puede obtenerse un sacarido con una elevada pureza, puede inhibirse
la disminucién de actividad de la levadura en el procedimiento de fermentacién de sacérido.

Una caracteristica importante especifica de la invencion es que el primer disolvente organico, que puede disolver el
catalizador de agrupacion &cida, se usa como un catalizador de reaccién en la reaccion de hidrélisis del material fibroso
vegetal, y la celulosa contenida en el material fibroso vegetal se hidroliza en el primer disolvente organico en el que ha
sido disuelto el catalizador de agrupacion acida. Debido a que el catalizador de agrupacién &cida tiene una elevada
afinidad tanto para el agua como para el primer disolvente organico, el catalizador de agrupacion acida puede estar
presente sobre la interfaz de una fase acuosa y una fase organica que incluye el primer disolvente orgénico. Por lo
tanto, el catalizador de agrupacion &cida reacciona con el material fibroso vegetal, que es insoluble en el primer
disolvente orgéanico, produce un sacérido, y puede ser separado del sacarido, que es insoluble o tiene baja solubilidad
en el primer disolvente orgénico. El primer disolvente orgénico, que disuelve el catalizador de agrupacion acida, puede
disolver el catalizador de agrupacién acida al menos a la temperatura de reaccién de hidrélisis, pero, generalmente, se
usa un primer disolvente organico que puede disolver el catalizador de agrupacion acida a una temperatura igual o
inferior a la temperatura de reaccion de hidrdlisis, tipicamente, a temperatura ambiente. Mas especificamente, es
preferente que la solubilidad del catalizador de agrupacion acida sea igual o superior a 50 g/100 ml, mas
preferentemente, igual o superior a 100 g/100 ml y, ain mas preferentemente, igual o superior a 500 g/100 ml.

Desde el punto de vista de la inhibicion de la evaporacion del primer disolvente organico en el procedimiento de
hidrdlisis, es preferente que el punto de ebullicion del primer disolvente organico sea superior a la temperatura de
reaccion en el procedimiento de hidrolisis. Mas especificamente, es preferente que el punto de ebullicion del primer
disolvente organico sea igual o mayor de 90°C, mas preferentemente, igual o mayor de 125°C y, aln mas
preferentemente, igual o mayor de 150°C.

Con el fin de aumentar la eficiencia de separacion de sacarido en el procedimiento de separacion de sacaridos que
sigue al procedimiento de hidrdlisis, es preferente que un sacérido, tal como glucosa, sea poco soluble en el primer
disolvente organico. Cuando el sacérido es poco soluble en el primer disolvente orgénico, el sacarido producido
precipita en el primer disolvente organico en el procedimiento de hidrdlisis. Por lo tanto, una fraccion liquida, que
incluye el catalizador de agrupacion acida y el primer disolvente organico, y una fraccién soélida, que incluye el sacarido,
se pueden separar mediante separacion solido-liquido, por ejemplo, mediante filtracién, de la mezcla de reaccion de
hidrélisis obtenida después del procedimiento de hidrdlisis (la mezcla contiene el sacarido producido, el catalizador de
agrupacion acida, el primer disolvente organico y, a veces, un residuo). El disolvente organico en el que los sacéaridos
son poco solubles, al que se hace referencia en la presente memoria, es un disolvente organico tal que la solubilidad
del sacérido en el disolvente organico es igual o inferior a 1 g/100 ml, preferentemente, igual o inferior a 0,2 g/100 ml,
mas preferentemente, igual o inferior a 0,1 g/100 ml. Es mas preferente que el sacarido sea insoluble en el primer
disolvente organico (que la solubilidad sea de 0 g/100 ml).

Los ejemplos de dichos disolventes organicos, que pueden disolver el catalizador de agrupacion acida y que apenas
pueden disolver sacaridos, incluyen disolventes organicos polares, mas especificamente, disolventes organicos polares
con una constante dieléctrica especifica igual o superior a 8, mas especificamente, disolventes organicos polares con
una constante dieléctrica especifica de 8 a 18. Desde este punto de vista, el primer disolvente organico preferente es
un disolvente organico polar con alto punto de ebullicién, que tiene un punto de ebullicion mas elevado que la
temperatura de reaccion en el procedimiento de hidrélisis y apenas disuelve sacéaridos. Mas especificamente, es
preferente un disolvente organico polar con elevado punto de ebullicion, con un punto de ebullicién igual o mayor de
90°C y una constante dieléctrica especifica de 8 a 18.

El primer disolvente organico es un alcohol (puede ser una estructura de cadena lineal o ramificada) que tiene de 6 a
10 atomos de carbono en una molécula. Entre ellos, desde el punto de vista de la inflamabilidad, son preferentes los
alcoholes que tienen de 8 a 10 &tomos de carbono en una molécula. Los ejemplos especificos de alcoholes adecuados
incluyen 1-hexanol, 1-heptanol, 2-heptanol, 1-octanol, 2-octanol, 1-decanol y 1-nonanol. Entre ellos, 1-octanol, 2-
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octanol, 1-decanol y 1-nonanol son preferentes, y 1-octanol y 2-octanol son ain mas preferentes.

La cantidad usada del primer disolvente organico en el procedimiento de hidrélisis no esta particularmente limitada y
puede ser seleccionada apropiadamente. Un periodo para la carga de materiales, tales como el catalizador de
agrupacion acida, el primer disolvente organico y el material fibroso vegetal, en el procedimiento de hidrélisis no esta
particularmente limitado, pero es preferente que el catalizador de agrupacién acida sea disuelto previamente en el
primer disolvente organico para preparar una solucién de disolvente organico del catalizador de agrupacién acida.
También es preferente que la solucion de disolvente organico del catalizador de agrupacion acida sea calentada
previamente a la temperatura de reaccién de hidrélisis, el material fibroso vegetal sea cargado en la solucién calentada
de disolvente organico del catalizador de agrupacién acida, y se realice el procedimiento de hidrolisis.

Se necesita agua en el procedimiento de hidrdlisis para hidrolizar la celulosa. Mas especificamente, se necesitan (n-1)
moléculas de agua para descomponer la celulosa obtenida mediante la polimerizacién de (n) glucosas en (n) glucosas
(n es un nimero natural). Por lo tanto, al menos el agua necesaria para hidrolizar la totalidad de la celulosa contenida
en el material fibroso vegetal a glucosa es afiadida al sistema de reaccién. Es preferente que se afiada la cantidad
minima de agua necesaria para hidrolizar la totalidad de la cantidad de celulosa cargada como el material fibroso
vegetal a glucosa. Esto es debido a que cuando se afiade un exceso de agua, el sacérido producido se disuelve en el
exceso de agua, se obtiene una solucion acuosa de sacérido y el procedimiento de separacion de esta solucién acuosa
de sacarido y el primer disolvente organico, en el que se ha disuelto el catalizador de agrupacién acida, se complica.
Un periodo para afiadir el agua no esta particularmente limitado. Por ejemplo, el agua puede ser afiadida a la solucién
de disolvente orgénico del catalizador de agrupacion acida antes del calentamiento o después del calentamiento, o la
solucion de disolvente organico de las agrupaciones acidas puede ser afiadida junto con el material fibroso vegetal. Es
preferente que la cantidad de agua necesaria para hidrolizar la glucosa sea asegurada incluso si la humedad relativa
del sistema de reaccion se reduce por un calentamiento en el procedimiento de hidrélisis. Mas especificamente, puede
usarse un procedimiento mediante el cual se crea un estado de presion de vapor saturado a una temperatura de
reaccion de hidrdlisis, por ejemplo, en el interior de un recipiente de reaccion que ha sido sellado previamente, para
llevar la atmdsfera del sistema de reaccidon bajo una presion de vapor saturado a una temperatura de reacciéon
predeterminada, y la temperatura se baja, mientras se mantiene el estado sellado, para provocar la condensacion del
vapor.

La relacion preferente del material fibroso vegetal y el catalizador de agrupacion acida en el procedimiento de hidrélisis
difiere dependiendo del estado del material fibroso vegetal usado (por ejemplo, el tamafio y el tipo de material fibroso),
el procedimiento de agitacion en el procedimiento de hidrdlisis y la cantidad usada del primer disolvente organico. Por
lo tanto, esta relacion puede ser determinada apropiadamente con relacion a las condiciones de implementacion del
procedimiento de hidrdlisis. Por ejemplo, aunque depende del tratamiento previo del material fibroso vegetal, una
relacién especifica (relacion en peso) del catalizador de agrupacion acida al material fibroso vegetal estd comprendida,
preferentemente, en un intervalo de 0,5:1 a 2:1, mas particularmente, esta relacion puede ser también de 0,5:1 a 1:1, y
la relacion en peso del catalizador de agrupacion acida puede ser reducida a aproximadamente entre 1/3 'y 1/6 de la del
procedimiento convencional que usa un catalizador de agrupacion acida en un estado pseudo-fundido. El
procedimiento de agitacion en el procedimiento de hidrdlisis no esté particularmente limitado. Por ejemplo, la agitacién
en un molino de bolas, con calentamiento, es un procedimiento ventajoso. Pueden usarse también otros dispositivos de
agitacion tipicos.

Las condiciones de temperatura en el procedimiento de hidrélisis pueden determinarse apropiadamente teniendo en
cuenta varios factores (por ejemplo, la selectividad de la reaccion, la eficiencia energética, la relacion de reaccion de
celulosa y similares), pero desde el punto de vista del equilibrio de la eficiencia energética, relacion de reaccion de
celulosa, rendimiento de glucosa, una temperatura igual o inferior a 140° es normalmente preferente, y una temperatura
igual o inferior a 120°C es particularmente preferente. Dependiendo de la forma del material fibroso vegetal, el
procedimiento de hidrdlisis puede realizarse también a una temperatura baja, igual o menor de 100°C y, en este caso,
la glucosa puede ser producida con una eficiencia energética especialmente elevada.

La selectividad de la produccién de glucosa en la hidrélisis de la celulosa contenida en el material fibroso vegetal varia
dependiendo del procedimiento de hidrdlisis. Generalmente, la eficacia de la reaccion aumenta a medida que se eleva
la temperatura de reaccion. Por ejemplo, tal como se describe en la solicitud de patente Japonesa No. 2007-115407,
en la reaccién de hidrdlisis de la celulosa usando acido fosfotingstico con una relacion de agua de cristalizacion del
160%, la relacion R de reaccién a una temperatura de 50 a 90°C aumenta con el aumento de temperatura y casi toda la
celulosa reacciona a aproximadamente 80°C. El rendimiento de la glucosa muestra una tendencia similar a la tasa de
reaccion de celulosa y aumenta a 50 a 60°C, pero alcanza un pico a 70°C y, a continuacién, disminuye. De esta
manera, la glucosa es producida con una elevada selectividad a 50 a 60°C, pero a entre 70 y 90°C se producen otras
reacciones diferentes a la produccion de glucosa, tal como la produccion de otros sacaridos, tales como xilosa y la
formacion de productos de descomposicion.

Por lo tanto, la temperatura de reaccion de la hidrélisis es un factor importante que gobierna la selectividad de la
relacion de reaccion de celulosa y la selectividad de la produccion de glucosa, y es preferente que la temperatura de
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reaccion de hidrolisis sea baja, en vista de la eficiencia energética. Sin embargo, es preferente que la temperatura de la
reaccion de hidrélisis sea determinada teniendo en cuenta también la relaciéon de reaccién de celulosa y la selectividad
de produccién de glucosa. La duracién del procedimiento de hidrélisis no esta particularmente limitada y puede ser
fijada apropiadamente segun la forma del material fibroso vegetal usado, la relacion del material fibroso vegetal y el
catalizador de agrupacion acida, la capacidad catalitica del catalizador de agrupacion acida, la temperatura de reaccion
y la presién de reaccion.

La presion en el procedimiento de hidrolisis no esta particularmente limitada, pero debido a que la actividad catalitica
del catalizador de agrupacién acida con respecto a la reaccion de hidroélisis de la celulosa es elevada, la hidrdlisis de la
celulosa puede ser avanzada con una buena eficacia incluso bajo condiciones suaves de presion, tales como un
intervalo de una presion normal (presién atmosférica) a 1 MPa. El tiempo de reacciéon de hidrdlisis puede fijarse
también de manera apropiada.

Cuando la temperatura del sistema de reaccion se reduce después del final de la hidrélisis, el sacarido producido en el
procedimiento de hidrdlisis se convierte en una solucidon acuosa de sacérido cuando el agua, que ha disuelto el
sacérido, esta presente en la mezcla de reaccién de hidrdlisis, y cuando no hay agua presente, el sacarido se precipita
y se contiene en estado sélido. Parte del sacarido producido puede estar presente en forma de solucién acuosa y el
equilibrio puede estar contenido en forma de una mezcla de reaccion de hidrdlisis en estado sélido. Debido a que el
catalizador de agrupacion &cida también es soluble en agua, cuando una cantidad suficiente de agua esta contenida en
la mezcla de reaccion de hidrdlisis, el catalizador de agrupacion acida se disuelve también en agua.

A continuacién, se describird un procedimiento de separaciéon del sacérido producido (principalmente, glucosa) y del
catalizador de agrupacion acida de la mezcla de reaccion de hidrdlisis, después del procedimiento de hidrdlisis (véase
la Fig. 3). En primer lugar, el sacarido producido se precipita en la mezcla de reaccion de hidrélisis usando un
disolvente organico, que apenas disuelve el sacérido, como el primer disolvente organico. Debido a que el catalizador
de agrupacion &cida ha sido disuelto en el primer disolvente organico, una fraccion sélida, que incluye el sacéarido
producido, y una fraccién liquida, que incluye el catalizador de agrupacién acida y el primer disolvente organico, pueden
ser separadas mediante la realizacién de una separacion sélido-liquido de la mezcla de reacciéon de hidrdlisis. Con
ciertos tipos del material fibroso vegetal usado, la fraccién sélida que incluye el sacéarido producido puede incluir
también un residuo. Un procedimiento de separaciéon de la mezcla de reaccién de hidrdlisis en la fraccion sélida y la
fraccion liquida no esta particularmente limitado, y puede usarse un procedimiento de separacion sélido-liquido tipico,
tal como decantacion y filtracion.

Cuando se afiade agua, tal como agua destilada, a la fraccion sdlida obtenida mediante la separacion sélido-liquido y
se agita, el sacarido se disuelve en el agua. Por lo tanto, la solucién acuosa de sacarido y la fraccion sélida que incluye
el residuo pueden separarse realizando ademas una separacion sélido-liquido. La fraccién liquida obtenida mediante
separacion sélido-liquido puede ser usada de nuevo en la forma de una solucién de disolvente orgénico en la que el
catalizador de agrupacion acida es disuelto en el primer disolvente organico como disolvente de reaccion y el
catalizador de hidrolisis del material fibroso vegetal.

En el procedimiento de separacion de sacarido, un segundo disolvente organico, que es compatible con el primer
disolvente orgénico y que tiene una capacidad para disolver el catalizador de agrupacion acida que es mas elevada y
un punto de ebullicion que es més bajo que los del primer disolvente organico, es afiadido a la mezcla de reaccion de
hidrdlisis, y la separacion sélido-liquido de una fraccion liquida, que incluye el catalizador de agrupacion acida, el primer
disolvente orgéanico y el segundo disolvente organico, y una fraccion solida, que incluye el sacarido, es realizada
mediante agitacion y filtracién, o mediante procedimientos similares. Como resultado, puede aumentarse el factor de
recuperacion del catalizador de agrupacion acida y puede aumentarse la pureza del sacérido obtenido. En primer lugar,
se afiade el segundo disolvente organico, que es compatible con el primer disolvente organico y que tiene una
capacidad para disolver el catalizador de agrupacion acida que es mayor que la del primer disolvente organico,
haciendo posible, de esta manera, disolver una mayor cantidad del catalizador de agrupacion acida en una fase
orgéanica (fase liquida), que incluye el primer disolvente organico y el segundo disolvente organico. Como resultado,
pueden aumentarse el factor de recuperacion del catalizador de agrupacién acida y la pureza del sacarido. Ademas,
debido a que el punto de ebullicion del segundo disolvente organico es menor que el del primer disolvente organico, el
segundo disolvente organico y una solucién de disolvente organico en la que el catalizador de agrupacion acida es
disuelto en el primer disolvente organico, puede ser separada mediante destilacién de una fraccién liquida, que incluye
el catalizador de agrupacion acida y el disolvente organico (primer disolvente organico y segundo disolvente organico)
gue ha sido separado y recuperado de la mezcla de reaccion de hidrélisis. En este caso, puede usarse un
procedimiento tipico, tal como destilacion en vacio y secado por congelacidon en vacio, como el procedimiento de
destilacion. Entre ellos, es preferente la destilacion en vacio, realizada a una temperatura igual o inferior a 50°C.

El segundo disolvente organico no esta particularmente limitado, pero el etanol es especialmente preferente como el
segundo disolvente organico. El etanol tiene una capacidad extremadamente alta para disolver heteropoliacidos, que
son catalizadores tipicos de agrupacion acida y muestra fuertes efectos de aumento del factor de recuperacion del
heteropoliacido y de aumento de la pureza del sacarido. Ademas de etanol, pueden usarse otros disolventes, por
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ejemplo, alcoholes tales como metanol y n-propanol y éteres tales como éter dietilico y éter diisopropilico, como el
segundo disolvente organico.

Es preferente que la fraccion sélida obtenida mediante la separacion sélido-liquido de la mezcla de reaccion de
hidrdlisis, en la que el segundo disolvente organico es afiadido a la misma, sea separada en el segundo disolvente
organico, que tiene disuelto en el mismo el catalizador de agrupacién acida contenido en la fraccion sélida, y la fraccion
sélida, que incluye el sacarido, afiadiendo de nuevo el segundo disolvente organico a la fraccion sélida obtenida
mediante la separacion solido-liquido de la mezcla de reaccion de hidrélisis, mezclando, lavando la fraccion sélida y
realizando una separacion solido-liquido (véase la Fig. 3). Si es necesario, la fraccién sélida puede ser lavada con el
segundo disolvente organico una pluralidad de veces. El segundo disolvente organico recuperado, que incluye el
catalizador de agrupacion acida disuelto en el mismo, puede ser afiadido y mezclado de nuevo con la mezcla de
reaccion de hidrdlisis y usado para lavar la mezcla (véase la Fig. 3). La cantidad del segundo disolvente orgéanico
afiadido a la mezcla no esta particularmente limitada, siempre que esta cantidad pueda disolver el catalizador de
agrupacion acida usado en el procedimiento de hidrdlisis y puede ser recuperado.

Dependiendo de la cantidad de agua en el procedimiento de hidrdlisis y del tipo del primer disolvente organico, una
solucién acuosa, que incluye el sacarido o la agrupacion &cida disuelta en la misma, y/o una solucién de disolvente
orgénico, que incluye el sacarido disuelto en la misma, puede estar contenida en la mezcla de reaccion de hidrélisis. En
tal caso, por ejemplo, es posible calentar la mezcla de reaccion de hidrdlisis, eliminar el agua, precipitando de esta
manera el sacarido, a continuacion, realizar una separacion solido-liquido para separar la fraccién solida, que incluye el
sacarido, y el disolvente organico, que incluye el catalizador de agrupacion &cida disuelto en el mismo, o calentar la
mezcla de reaccion de hidrdlisis, eliminar el disolvente organico, a continuacion, afiadir un disolvente que puede
disolver el catalizador de agrupacion acida , pero que apenas puede disolver el sacarido, disolver selectivamente el
catalizador de agrupacion &cida en el disolvente, y realizar una separacion en la solucién de catalizador de agrupacion
acida y una fraccioén sdlida, que incluye el sacarido. Es especialmente preferente que la cantidad de agua en la mezcla
de reaccion de hidrolisis sea ajustada de manera que la proporcion de agua de cristalizacion en todo el catalizador de
agrupacion acida contenido en la mezcla de reaccion de hidrélisis sea menor del 100%. Esto se hace para prevenir que
el sacarido, que es un producto, se disuelva en el agua en exceso en un caso en el que el catalizador de agrupacién
acida tiene una gran cantidad de agua de cristalizacion, tipicamente la cantidad de agua de cristalizaciéon que es igual o
mayor que la cantidad estandar de agua de cristalizacion y para aumentar el factor de recuperacion de sacérido.

Un procedimiento que puede reducir la cantidad de humedad en la mezcla de reaccion de hidrdlisis puede ser usado
para reducir la proporcion de agua de cristalizacion en el catalizador de agrupacion &cida contenido en la mezcla de
reaccion de hidrdlisis. Los ejemplos de dicho un procedimiento incluyen un procedimiento mediante el cual se libera el
estado sellado del sistema de reaccién y se realiza un calentamiento para evaporar la humedad contenida en la mezcla
de hidrdlisis y un procedimiento mediante el cual se afiade un agente desecante o similar a la mezcla de hidrélisis y se
elimina la humedad contenida en la mezcla de hidrdlisis.

La determinacién cuantitativa de D-(+)-glucosa y D-(+)-xilosa se realiz6 mediante un procedimiento de deteccién de
fluorescencia post-marcado mediante cromatografia liquida de alto rendimiento (HPLC). La identificacion y la
determinacion cuantitativa de la agrupacion acida fueron realizadas mediante plasma acoplado inductivamente (ICP).

Ejemplo 1. Una solucion de octanol y heteropoliacido fue preparada previamente, en la que un heteropoliacido (acido
fosfotiingstico) fue disuelto en octanol (concentracién de heteropoliacido: 25% vol). Previamente, se colocd agua
destilada en un recipiente sellado, la temperatura se elevé a una temperatura de reaccion predeterminada (70°C), se
obtuvo un estado de presion de vapor saturado en el interior del recipiente, y se provocé que el vapor de agua se
adhiriera a la superficie interior del recipiente. A continuacion, se cargaron la solucion de heteropoliacido y octanol, que
incluia 250 g de heteropoliacido y la cantidad de agua (55,6 g) necesaria para hidrolizar la celulosa y obtener glucosa,
en el recipiente y se agitd bajo calentamiento, tal como se muestra en la Fig. 2. Una vez que la temperatura en el
interior del recipiente alcanz6 70°C, la agitacion se continud adicionalmente durante 5 min. A continuacion, se cargaron
0,5 kg de celulosa (la relacion en peso de heteropoliacido a celulosa era de 1:2), la temperatura se elevo a 70°C bajo
agitacion y, a continuacién, se continud la agitacién durante 2 horas a una temperatura de 70°C. A continuacioén, se
detuvo el calentamiento, se abri6 el recipiente, y la mezcla de reaccién de hidrolisis se enfri6 a temperatura ambiente,
mientras se descargaba el vapor de agua extra.

A continuacién, se afiadié un total de 500 ml de etanol a la mezcla de reacciéon de hidrélisis situada en el interior del
recipiente y se agité durante 30 min, seguido de filtracion, lo que proporcioné un filtrado 1 y un material 1 filtrado, tal
como se muestra en la Fig. 3. Se recuperd el filtrado 1 (solucion de octanol/etanol de heteropoliacido). Se afiadieron
ademas un total de 500 ml de etanol al material filtrado 1 y se agitd6 durante 30 min, seguido de filtracion, lo que
proporciond un filtrado 2 y un material 2 de filtrado. Se afiadieron un total de 500 ml de etanol al material 2 filtrado y se
agitdé durante 30 min, seguido de filtracion, lo que proporciond un filtrado 3 y un material 3 filtrado. Los filtrados 2 y 3
obtenidos fueron recuperados junto con el filtrado 1. Se afiadi6 agua destilada al material 3 filtrado obtenido y se agitd
durante 10 min. No pudo confirmarse la presencia de residuos en la solucién acuosa obtenida, pero la solucion se filtrd
adicionalmente y se obtuvo una solucion acuosa de sacaridos. El rendimiento de monosacaridos (una suma total de
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glucosa, xilosa, arabinosa, manosa y galactosa) se calcul6 a partir de la soluciéon acuosa de sacarido obtenida. El
resultado fue del 72,5%. Los filtrados 1 a 3, recuperados en la manera descrita anteriormente, fueron sometidos a
destilacién en vacio a 45 a 50°C, el etanol fue evaporado, la solucion de heteropoliacido octanol y el etanol fue
separada, y la solucién de octanol heteropoliacido fue recuperada. El factor de recuperacion del heteropoliacido fue del
99,2%. El rendimiento de monosacaridos y el factor de recuperacion del heteropoliacido se calcularon de la siguiente
manera.

Rendimiento de monosacaridos (%): una relacién (relacion en peso) de una suma total de los monosacaridos
realmente recuperados a una cantidad tedrica de los monosacaridos producidos, que se producen cuando toda la
cantidad de celulosa cargada se convierte en monosacaridos. Factor de Recuperacién de heteropoliacido (%): una
relacién de heteropoliacido recuperado a heteropoliacido cargado.

Ejemplo 2. Una solucion de octanol y heteropoliacido fue preparada previamente, en la que un heteropoliacido (acido
fosfotingstico) fue disuelto en octanol (concentracion de heteropoliacido: 25% vol). Previamente, se colocé agua
destilada en un recipiente sellado, la temperatura se elevé a una temperatura de reaccion predeterminada (70°C), se
obtuvo un estado presion de vapor saturado en el interior del recipiente, y se provoco que el vapor de agua se adhiriera
a la superficie interior del recipiente. A continuacion, se cargaron 0,5 kg de celulosa en el recipiente. La solucion de
heteropoliacido y octanol, que incluia 250 g de heteropoliacido (la relacién en peso de heteropoliacido a celulosa era de
1:2), y la cantidad de agua (55,6 g) necesaria para hidrolizar la celulosa y obtener la glucosa se cargaron en el
recipiente, la temperatura se elevé a 70°C bajo agitacion y, a continuacion, se continud la agitacion durante 2 horas a
una temperatura de 70°C. A continuacién, se detuvo el calentamiento, el recipiente se abrié y la mezcla de reaccion de
hidrdlisis se enfri6 a temperatura ambiente, mientras se descargaba el vapor de agua extra. A continuacion, la solucién
acuosa de sacérido y la solucién de octanol y heteropoliacido se recuperaron en la misma manera que en el Ejemplo 1.
El rendimiento de los monosacéridos fue del 74,4% y el factor de recuperacion del heteropoliacido fue del 99,1%.

Ejemplo Comparativo 1. Previamente, se coloco agua destilada en un recipiente de reaccion sellado, la temperatura se
elevd a una temperatura de reaccion predeterminada (70°C), se obtuvo un estado de presion de vapor saturado en el
interior del recipiente, y se provocd que el vapor de agua se adhiriera a la superficie interior del recipiente. A
continuacion, 1 kg de un heteropoliacido (acido fosfotiingstico), para el que la cantidad de agua de cristalizacion habia
sido medida previamente, y agua destilada (55,6 g) en una cantidad que representa una escasez de agua (el agua de
un componente de presion de vapor saturado a 70°C fue excluido) con respecto a la suma total de la cantidad
necesaria para llevar el agua de cristalizacién del heteropoliacido al 100% y la cantidad de agua (55,6 g) necesaria
para hidrolizar la celulosa y obtener la glucosa, se cargaron en el recipiente y se calentd y se agitdé. Una vez que la
temperatura en el interior del recipiente alcanz6 70°C, la agitacién se continué adicionalmente durante 5 min. A
continuacioén, se cargaron 0,5 kg de celulosa (la relacién en peso de heteropoliacido a celulosa era de 2:1), y el
mezclado se realizé durante 2 horas a 70°C. A continuacion, el calentamiento se detuvo, el recipiente se abrié y la
mezcla de reaccion de hidrolisis se enfrid a temperatura ambiente, mientras se descargaba el vapor de agua extra. A
continuacién, se afiadid etanol en tres ciclos a la mezcla de reaccion de hidrélisis, se agitdé y el material 3 filtrado
(fraccion solida que incluia sacaridos) y la solucién de etanol y heteropoliacido fueron separados y recuperados de la
misma manera que en el Ejemplo 1. Se afiadié agua destilada a la fraccién sélida, que incluia los sacéridos, y se agitd
durante 10 min. No pudo confirmarse la presencia de residuos en la solucion acuosa obtenida, pero la solucion fue
filtrada adicionalmente y se obtuvo una soluciéon acuosa de sacérido. El rendimiento de los monosacéridos fue del
73,1% y el factor de recuperacion del heteropoliacido fue del 99,7%.

Ejemplo Comparativo 2. Previamente, se coloco agua destilada en un recipiente de reaccion sellado, la temperatura se
elevd a una temperatura de reaccion predeterminada (70°C), se obtuvo un estado de presion de vapor saturado en el
interior del recipiente, y se provocd que el vapor de agua se adhiriera a la superficie interior del recipiente. A
continuacién, se cargaron 0,5 kg de celulosa en el recipiente. Un total de 1 kg de un heteropolicido (acido
fosfotlngstico) para el que la cantidad de agua de cristalizacion habia sido medida previamente, agua destilada (55,6
g) en una cantidad que representa la escasez de agua (el agua de un componente de presién de vapor saturado a
70°C fue excluida) con respecto a la suma total de la cantidad necesaria para llevar el agua de cristalizaciéon del
heteropoliacido al 100% y la cantidad de agua (55,6 g) necesaria para hidrolizar la celulosa y obtener la glucosa, y un
heteropoliacido convertido a un estado pseudo-fundido calentando a 70°C, se cargaron, a continuacion, en el recipiente
(la relacion entre los pesos de heteropoliacido a celulosa era de 2:1), y se calentd y se agit6 durante 2 horas a 70°C.
Sin embargo, la agitacion en el recipiente no se realiz6 con eficacia, la temperatura del heteropoliacido cayd, el estado
pseudo-fundido no se pudo mantener, y s6lo se calent6 y ennegrecio la parte inferior del recipiente. A continuacion, se
detuvo el calentamiento, se abriod el recipiente y la mezcla de reaccién de hidrdlisis se enfri6 a temperatura ambiente,
mientras se descargaba el vapor de agua extra. A continuacion, se afiadio etanol en tres ciclos a la mezcla de reaccion
de hidrdlisis, se agité y el material 3 filtrado (fraccidon sélida que incluia los sacaridos) y la soluciéon de etanol y
heteropoliacido fueron separados y recuperados de la misma manera que en el Ejemplo 1. Se afiadi6 agua destilada a
la fraccion solida, que incluia los sacaridos, y se agité durante 10 min. Debido a que se confirmé la presencia del
residuo (20% en peso de material filtrado) en la solucién acuosa obtenida, la solucion se filtré y se obtuvo una solucién
acuosa de sacarido. El rendimiento de los monosacaridos fue del 34,3% y el factor de recuperacion del heteropoliacido
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fue del 96,2%.

Resultados. La cantidad cargada de celulosa, la cantidad usada de heteropoliacido, el rendimiento de los
monosacaridos y el factor de recuperacion del heteropoliacido obtenido en los ejemplos y los ejemplos comparativos se
muestran en la Tabla 1.

Tabla 1
Cantidad Cantidad usada | Rendimiento de Factor de
cargada de de los recuperacion del
celulosa heteropoliacido monosacaridos heteropoliacido
Ejemplo 1 0,5 kg 25049 72,5% 99,2%
Ejemplo 2 0,5 kg 2509 74,4% 99,1%
Ejemplo Comparativo 1 0,5 kg 500¢g 73,1% 99,7%
Ejemplo Comparativo 2 0,5 kg 5009 34,3% 96,2%

Tal como se muestra en la Tabla 1, comparando el Ejemplo 1y el Ejemplo 2 con el Ejemplo Comparativo 1, la relacion
(relacion en peso) de la cantidad usada de heteropoliacido y la cantidad cargada de celulosa era
(celulosa:heteropoliacido = 2:1) en los Ejemplos 1y 2 y (celulosa:heteropoliacido = 1:1) en el Ejemplo Comparativo 1,
pero el rendimiento de los monosacéaridos y el factor de recuperacion de heteropolicido eran los mismos.

Cuando se comparan el Ejemplo Comparativo 1 y el Ejemplo Comparativo 2, la diferencia entre los mismos es que la
celulosa se cargo6 en el recipiente después de cargar el heteropoliacido que fue convertido a un estado pseudo-fundido
por calentamiento en el Ejemplo Comparativo 1, mientras que el heteropoliacido que fue convertido a un estado
pseudo-fundido por calentamiento fue cargado después de cargar la celulosa en el recipiente en el Ejemplo
Comparativo 2. Sin embargo, en el Ejemplo Comparativo 2, en el que la celulosa fue la primera en ser cargada, la
temperatura del heteropoliacido se redujo por la celulosa y el heteropoliacido asumié un estado sélido. Como resultado,
la celulosa y el acido heteropoliacido no pudieron ser agitados efectivamente, y la celulosa que no estaba en contacto
con el heteropoliacido en la parte inferior del recipiente simplemente se calentd y se quemé. Como resultado, la
cantidad de residuo era grande y el rendimiento del monosacarido disminuyé en gran medida al 34,3%. Tal como se ha
descrito anteriormente, en el Ejemplo Comparativo 1 y el Ejemplo Comparativo 2 en el que el heteropoliacido se usa en
un estado pseudo-fundido, es importante mantener el estado pseudo-fundido del heteropoliacido. Como resultado, se
impone una limitacién en el orden en el que los materiales de partida se cargan en el recipiente y también en la
temperatura mantenida en el interior del recipiente.

Por el contrario, en el Ejemplo 1 y el Ejemplo 2, el disolvente organico se usa como un catalizador de la reaccién y el
heteropoliacido se disuelve en el disolvente organico. Por lo tanto, el estado disuelto del heteropoliacido se mantiene y
la miscibilidad del heteropoliacido y la celulosa y la reactividad de glucosilacién de la celulosa no se ven afectados
incluso si se cambia el orden de carga de la solucion de disolvente organico que incluye el heteropoliacido y la
celulosa. De esta manera, con el procedimiento en el que un heteropoliacido se disuelve en un disolvente organico y el
disolvente organico se usa como disolvente de reaccién, no es necesario prestar atencion al orden en el que los
materiales de partida se cargan en el recipiente ni a mantener la temperatura en el interior del recipiente. Ademas, el
grado de libertad en el disefio del equipo es elevado.
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REIVINDICACIONES

1. Un procedimiento para hidrolizar un material fibroso vegetal para producir y separar un sacarido que incluye
glucosa, que comprende:

un procedimiento de hidrélisis para hidrolizar la celulosa contenida en el material fibroso vegetal y producir glucosa
en un disolvente organico que es un alcohol que tiene de 6 a 10 atomos de carbono y en el que se disuelve un
catalizador de agrupacion acida, y

un procedimiento de separacion de sacaridos para separar una mezcla de reaccion después del procedimiento de
hidrélisis en una fraccién liquida, que incluye el catalizador de agrupacion acida y el disolvente organico, y una
fraccion sélida, que incluye el sacarido.

2. Procedimiento segun la reivindicacion 1, en el que

el disolvente organico es un disolvente orgénico polar, de alto punto de ebullicion, que tiene un punto de ebullicién
superior a la temperatura de reaccion en el procedimiento de hidrdlisis y apenas disuelve el sacarido.

3. Procedimiento segun la reivindicacion 1 6 2, en el que

una solubilidad del catalizador de agrupacién &cida en el disolvente organico es igual o superior a 50 g/100 ml.
4. Procedimiento segun una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 3, en el que

el punto de ebullicién del disolvente organico es igual o superior a 90°C.

5. Procedimiento segun una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 4, en el que

una solubilidad del sacarido en el disolvente organico es igual o inferior a 1,0 g/100 ml.

6. Procedimiento segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 5, en el que

una constante dieléctrica especifica del disolvente organico esta comprendida en un intervalo de 8 a 18.

7. Procedimiento segun una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 6, en el que

el disolvente organico es al menos uno de entre 1-hexanol, 1-heptanol, 2-heptanol, 1-octanol, 2-octanol, 1-decanol,
y 1-nonanol.

8. Procedimiento segun una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 7, en el que el procedimiento de hidrélisis se
realiza bajo una presion desde la presion normal a 1 MPa, y a una temperatura igual o inferior a 140°C.

9. Procedimiento segun una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 8, en el que el catalizador de agrupacion acida
es un heteropoliacido.

10. Procedimiento segun una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 9, en el que

en el procedimiento de separacion de sacaridos, un disolvente organico adicional, que es compatible con el
disolvente organico y tiene una capacidad para disolver el catalizador de agrupacién acida que es mayor que la del
disolvente orgénico y un punto de ebulliciébn que es menor que el del disolvente organico, se afiade a la mezcla de
reaccion después del procedimiento de hidrdlisis, y se realiza una separacion solido-liquido en una fraccién liquida,
que incluye el catalizador de agrupacion acida, el disolvente organico y el disolvente organico adicional, y una
fraccion sélida, que incluye el sacarido.

11. Procedimiento segun la reivindicacion 10, en el que

el disolvente orgéanico adicional y una solucién de disolvente organico en la que se disuelve el catalizador de
agrupacion acida en el disolvente organico son separados mediante destilacion de la fraccion liquida.

12. Procedimiento segun la reivindicacién 11, en el que

el disolvente organico adicional incluye al menos uno de entre etanol, metanol, n-propanol, éter dietilico y éter
diisopropilico.
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FIG.?2

1. REACCION DE GLICOSILACION

SOLUCION DE OCTANOL
HETEROPOLIACIDO (CONCENTRACION DE
HETEROPOLIACIDO ES DEL 25% vol)

}‘_— SE ANADE AGUA PARA LA HIDROLISIS

CALENTAMIENTO Y
AGITACION (70°C)

SE ANADE CELULOSA (RELACION EN PESO
DE HETEROPOLIACIDO A CELULOSAES 1:2)

LA CELULOSA ES HIDROLIZADA
(AGITACION DURANTE 2 H A70°C)

SE DETIENE EL CALENTAMIENTO Y SE REALIZA
LA REFRIGERACION A TEMPERATURA AMBIENTE

MEZCLA DE
EACCION DE HIDROLIS
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FIG.4

3. RECUPERACION DE OCTANOL SOLUCION DE HETEROPOLIACIDO

SOLUCION OCTANOLIETANOL DE HETEROPOLIACIDO

DESTILACION EN VACIO A ENTRE 45 Y 50°C

QCTANOL SDLU(}I@N ETANOL
DE HETEROPOLIACIDO
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