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La presente invencion se refiere a un procedimiento
de obtencion de hemicelulosa, a temperatura
ambiente, a partir de material lignocelulésico que
comprende la adiciéon de una solucién de NaOH.
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DESCRIPCION

PROCEDIMIENTO DE FRACCIONAMIENTO DE BIOMASA LIGNOCELULOSICA

Campo de la invencidén

La presente invencion se encuadra en general en campo de la ingenieria quimica y
en particular se refiere a un procedimiento de fraccionamiento de biomasa

lignocelulésica a temperatura ambiente.

Estado de la técnica

Los materiales lignoceluldsicos, también denominados biomasa, constituyen un
recurso natural importante para la producciéon de diversos materiales como los
biocombustibles, plasticos, etc., considerandose un componente esencial para un
desarrollo industrial sostenible.

En este sentido, la biorrefineria del material lignocelulésico, intenta obtener una
gran variedad de productos de alto valor afadido a partir de la separacion de los
componenentes del material de partida.

Entre los componentes principales de los materiales lignocelulésicos destacan la
celulosa, las ligninas y las hemicelulosas. La celulosa esta siendo muy utilizada
industrialmente en la fabricacién de pasta de celulosa y papel. Las hemicelulosas,
por su parte, tras su despolimerizacion constituyen la base de para la obtencién de
biocombustibles.

Las principales vias de separacion de las hemicelulosas pueden clasificarse:

— Meétodos de hidrélisis con acidos como el sulfurico, clorhidrico, fluorhidrico,
etc: Estos métodos implican la separacion de hemicelulosas a temperatura
media- alta, separacion de parte de la celulosa e implica que una fraccién de
éstas es degradada.

— Métodos enzimaticos para hidrolisis de la celulosa: Las temperaturas
utilizadas son bajas aunque los tiempos para la reaccion hidrolitica son
altos. Implica la adicién de enzimas especificas y el mantenimiento de la

reaccion en margenes de pH, temperatura y potencial redox muy estrechos.
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— Meétodos autohidroliticos: Utilizan agua a elevada temperatura, produciendo
la hidrélisis de los grupos acetilo a acido acético que actia como catalizador
para la separacion de las hemicelulosas. Se produce una separacion de la
celulosa y de las hemicelulosas a alta temperatura.

La solicitud de patente US2008199573 describe un método para producir pasta de
hemicelulosa en la que se extrae la hemicelulosa de un material que la contenga en
un medio alcalino a una temperatura comprendida entre 50 a 90°C en un periodo de
tiempo de 0,5 a 4 horas.

La solicitud de patente WO2004067572 describe un método para la produccion de
celulosa en el que se emplea una solucién de NaOH para extraer hemicelulosa a
una temperatura superior a 40°C.

La solicitud de patente US2006128952 se refiere a un proceso de obtencién de
hemicelulosas a partir de lignocelulosas utilizando una extraccién alcalina.
Empleando como base el hidréxido sddico. El proceso de extraccion se puede llevar
a cabo a temperatura ambiente, o a una temperatura superior. La concentracién de
NaOH empleada depende de la materia prima empleada y estd comprendida
preferiblemente entre 0,75y 2,5 equi/l.

Como se ha comentado anteriormente, los métodos de hidrélisis con &cidos vy
autohidrdlisis al ser necesaria una cierta temperatura, se produce una buena
separacion de los componentes de la biomasa, sin embargo producen un arrastre
de la celulosa y una alta degradacién de estos componentes ante las severas

condiciones en las que tiene lugar la reaccion.

Por otra parte los métodos enzimaticos, si bien no poseen los inconvenientes
anteriores, poseen un intervalo muy estrecho en los cuales es operativa y, también,
implica unos tiempos de reaccion muy largos con el consiguiente incremento en los

costes en equipos.

Existe pues la necesidad de encontrar un procedimiento de obtencion de
hemicelulosas a partir de material lignocelulésico como material de partida que no
produzca degradacion de la celulosa y de la lignina.
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Descripcion de la invencién

La presente invencién en un primer aspecto, se refiere a un procedimiento de
obtencién de hemicelulosa a temperatura ambiente, a partir de material
lignocelulésico que comprende la adicion de una solucién de NaOH con una
concentracion p/v comprendida entre 70-140 g/l de NaOH. Mas preferentemente, la
concentracion de NaOH esta comprendida entre 70-110 g/l.

En una realizaciéon preferente, la temperatura esta comprendida entre 20-40 °C,
mas preferentemente entre 20-35°C. En otra realizacion preferente, el tiempo de
reaccion esta comprendido entre 15-120 minutos, mas preferentemente entre 15-60

minutos.

En una realizacion preferente, el procedimiento comprende una etapa adicional de
lavado del sélido obtenido y posterior neutralizacion con &cido diluido. Mas
preferentemente el lavado se realiza con agua y la neutralizacién con acido acético
2N.

Descripcion detallada de la invencién
Ejemplo 1: Obtencion de hemicelulosa con NaOH a temperatura ambiente.

En un primer ensayo el material de partida fue bagazo de cana de azlcar, material
considerado como recalcitrante para su extraccién cuya composicién original fue de
41.9 % en glucano y del 27.7 % en hemicelulosas. Los ensayos se realizaron por
triplicado.

En primer lugar, el material de partida fue sometido a un astillado y un tamizado,
hasta obtener un tamano de astilla uniforme que estaba comprendido entre (8-2.5
mm). A continuacion, las astillas fueron tratadas con NaOH en un rango de
concentraciones comprendido entre 70 a 140 g/l, a una temperatura comprendida
entre 20 y 40°C (el control de temperatura fue interno con resistencias, no obstante,
el control de la temperatura puede realizarse externamente con un bafo de agua) y
en un tiempo de reaccion comprendido entre 15 y 60 minutos. La relacién
liquido/sélido fue de 10/1 para todos los experimentos.
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Finalizado el tratamiento la suspension fue filtrada y el sélido lavado con agua y a
continuacion se sometié a una neutralizacién. Cualquier acido diluido puede servir
para la neutralizacién pero en los ensayos utilizamos acido acético 2 N ya que con
dicho acido no se produjo degradacion de la fibra.

Mediante este procedimiento, el rendimiento obtenido en las fases solubles fue
(100- rendimiento del sélido) de entre el 28-43.5%. Los contenidos en
hemicelulosas en la fase liquida, entre 39.5 — 52.0% respecto al contenido inicial de
hemicelulosas en la materia prima.
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REIVINDICACIONES

1. Procedimiento de obtencion de hemicelulosa, a temperatura ambiente, a partir de
material lignocelulésico que comprende la adicién de una solucién de NaOH con
una concentracién p/v comprendida entre 70-140 g/l de NaOH.

2. Procedimiento segun la reivindicacién 1, donde la temperatura esta comprendida
entre 20-40 °C.

3. Procedimiento segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores, donde el
tiempo de reaccién esta comprendido entre 15-120 minutos.

4. Procedimiento segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores, que
comprende una etapa de lavado del sélido obtenido y una neutralizacién con &cido
diluido.

5. Procedimiento segun la reivindicacion 4, donde la neutralizacion se realiza con

acido acético 2N.
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OPINION ESCRITA

N° de solicitud: 201131881

Fecha de Realizacion de la Opinion Escrita: 29.04.2013

Declaraciéon

Novedad (Art. 6.1 LP 11/1986) Reivindicaciones 3-5 SI
Reivindicaciones 1-2 NO

Actividad inventiva (Art. 8.1 LP11/1986) Reivindicaciones SI
Reivindicaciones 1-5 NO

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

Base de la Opinién.-

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: 201131881

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 JP S6440502 A (OKINAWA NORIN GYOGYO GIJUTSU K) 10.02.1989

2. Declaracion motivada segin los articulos 29.6 y 29.7 del Reglamento de ejecucién 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 declaracion

El objeto de la invencion es un procedimiento de obtencién de hemicelulosa a temperatura ambiente a partir de material
lignocelulésico que comprende la adicion de una solucidon de NaOH con una concentracion comprendida entre 70 y 140 g/l.

El documento D1 divulga un procedimiento de obtencidon de hemicelulosa a una temperatura comprendida entre 20 y 50°C
partiendo de bagazo que comprende la adicién de una solucién de NaOH con una concentracién comprendida entre 5 y 150
g/L. El tiempo de reaccion esta comprendido entre 8 y 24 horas. (Ver resumen EPODOC/EPO).

En consecuencia, las reivindicaciones 1 a 2 de la solicitud carecen de novedad en base a lo divulgado en D1. (Art.6 LP).

Si bien es posible reconocer novedad al objeto de la invencién recogido en las reivindicaciones 3 a 5, no se puede
reconocer actividad inventiva. En ausencia de informacion en descripcion de las ventajas de la utilizacién de acido acético
en la etapa posterior de neutralizacion, se considera que se trata de una opcién conocida en el estado de la técnica, por lo
gue un experto en la materia la seleccionaria de forma rutinaria.

La diferencia entre las condiciones de reaccioén divulgadas en D1 y las recogidas en la reivindicacién 3 de la solicitud radica
en la seleccion del tiempo de reaccién requerido. El experto en la materia en el ejercicio de una actividad inventiva rutinaria,
podria modificar las condiciones de concentracién de NaOH dentro del rango definido en D1 comprendido entre 5y 150 g/l
para la reaccion realizada en las mismas condiciones de temperatura comprendidas entre 20 y 40°C y los tiempos de
reaccion necesarios para la obtencion de un rendimiento de extraccion 6ptimo.

Por lo tanto las reivindicaciones 3 a 5 de la solicitud carecen de actividad inventiva en base a lo conocido en el estado de la
técnica. (Art. 8 LP).
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