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DESCRIPCION
Procedimiento para la descomposicion de biomasa lignoceluldsica

La presente invencién se refiere a un procedimiento para la descomposicion de biomasa lignocelulésica, en el que
se degradan materiales de partida que contienen lignocelulosa en productos de degradaciéon y a partir de los
productos de degradacion, las fracciones solubles en agua, se llevan a disolucion y las fracciones insolubles en
agua, que se componen esencialmente de lignina, se separan en forma precipitada.

En el estado de la técnica, es desde hace tiempo objeto de extensos estudios el uso de biomasa como material de
base para combustibles y para materias primas quimicas. A este respecto, celulosa y lignina como componente
principal de biomasa que contiene lignocelulosa se consideran como posible materia prima. Para obtener productos
adecuados y procesables, la lignocelulosa tiene que romperse en moléculas méas pequefas.

Un uso de la lignocelulosa tiene lugar desde tiempo inmemoriales al menos en forma de madera como material de
construccién y combustible. La fraccidon de celulosa se usa para la produccion de papel. La lignina se considera, por
regla general una sustancia de desecho e impureza, que deberia encontrarse en la menor cantidad posible en la
lignocelulosa usada. En el estado de la técnica se intenta en parte usar lignocelulosa de cereales, paja, junco,
madera, papel y residuos que contienen celulosa como materia prima reciclable para diferentes materias primas
quimicas. En particular, los compuestos de tipo fenol en la lignina sirven como posible materia prima para el
aprovechamiento de la materia.

En el estado de la técnica se conoce una pluralidad de documentos que tratan el uso de biomasa. En la mayoria de
los casos, a este respecto se trata de procedimientos para la hidrdlisis catalizada por acido de biomasa que contiene
celulosa. Asi, el documento US 2003/199049 divulga la impregnacién de biomasa con un acido diluido, secado e
hidrdlisis con la alimentacién de vapor de agua.

El documento EP 0 081 678 A1 divulga asi mismo la impregnacion de biomasa con acido sulfdrico diluido, drenaje e
hidrélisis con la alimentacién de vapor de agua.

El documento DE 33 12 450 A1 divulga la impregnacién de un material que contiene celulosa con acido diluido,
secado del material e hidrdlisis. El material puede desfibrarse entre la hidrdlisis previa y la hidrdlisis principal.

También el documento US 2010/126501 divulga la hidrdlisis catalizada por acido de biomasa. Por consiguiente, las
fibras de celulosa se procesan en heteropoliacidos casi fundidos. La relaciéon entre material fibroso con respecto a
heteropoliacido asciende, de forma superequimolar, a 1:1-1:4, y la reaccion se lleva a cabo a temperaturas de hasta
120 °C. El sustrato atraviesa una hidrdlisis tras suspension con fibras de celulosa en los heteropoliacidos
pseudofundidos.

El documento WO 03/046227 divulga un procedimiento para el tratamiento de una masa de madera con un acido
diluido en solucién, empleandose las fuerzas mecanicas para el tratamiento previo de la madera, para destruir la
estructura de madera y prensando a continuacion el sustrato en el molino de discos dentados, para reducirse el
contenido en agua en el material y facilitar la absorcion del acido diluido en el interior de la estructura de madera
rota. La hidrdlisis se lleva a cabo a este respecto después del contacto de las fibras con vapor a temperaturas de
160 °C.

El documento GB 376 323 A se refiere a un procedimiento en el que alli la absorcién de un disolvente organico en
una relacion en peso del 20-200 % en peso del sustrato, transferencia del sustrato asi impregnado a un tambor
giratorio y alimentacién de vapores de cloruro de hidrégeno, para disgregar el sustrato. Los productos obtenidos de
acuerdo con este procedimiento son insolubles en disolventes organicos y en agua.

Asi mismo, el documento US 4.292.089 divulga la suspensién de paja de trigo en una solucién de acido clorhidrico al
40 % en peso en un rotavapor, introduciéndose gas cloruro de hidrégeno en la suspension, de modo que la
concentracion de cloruro de hidrégeno permanece en la zona de la saturaciéon. De acuerdo con este tratamiento se
solubiliza la paja de trigo en la solucion de cloruro de hidrégeno concentrada y a este respecto no se emplea
ninguna fuerza mecanica para la despolimerizacién del sustrato lignocelulésico.

El uso de lignocelulosa como materia prima para biocombustibles se lleva a cabo también con la produccion de
bioetanol.

De este modo, el documento EP2468875 se refiere a un procedimiento biotécnico integrado que produce
biocombustible y/o material de partida para biocombustible y usa un microorganismo que contiene enzimas. A este
respecto se cultivan microorganismos y se emplea un sobrenadante o una fracciéon enriquecida con proteina que
comprenden enzima(s) cataliticamente activa(s).
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Asi mismo, el documento EP 2479821 describe un procedimiento para el tratamiento de material de lignocelulosa
que comprende las etapas: triturar el sustrato de lignocelulosa, mezclar las particulas obtenidas con agua y
dispersar la mezcla por medio de molino coloidal para dar una suspension, homogeneizar a alta presion la
suspension, para obtener particulas con un diametro de particula de 10-40 ym asi como tamponar la suspension con
acetato de sodio y solucidon tampon de acido acético, y entonces afadir las enzimas celulasa- y xilanasa-glucosidasa
y realizar la enzimolisis durante 36-72 horas.

Los procedimientos conocidos en el estado de la técnica para el procesamiento de biomasa, inclusive la obtencion
de lignina a partir de biomasa lignocelulésica, son sin embargo mejorables en cuanto a la simplicidad de los
procedimientos y sus rendimientos. En la mayoria de los casos, estos procedimientos con costosos en cuanto a los
aparatos y por las condiciones de procedimiento.

La presente invencion se basaba por lo tanto en el objetivo de proporcionar un procedimiento con el que, de manera
sencilla y eficiente, pueden obtenerse lignina y productos de degradacion con alto rendimiento, a partir de materiales
que contienen lignocelulosa.

Teniendo en cuenta el conocimiento de que deberia ser necesario un tratamiento previo para la conversién eficiente
de la lignocelulosa, los inventores han descubierto que con una cantidad catalitica de un acido fuerte (por ejemplo,
HCI, H2SOq4 y otros) mediante un empapado llevado a cabo en fase liquida o gaseosa de los materiales de partida
que contienen lignocelulosa, denominado de acuerdo con la invencién también impregnacion, es una etapa muy
importante, para obtener productos de descomposicion bajo la accion de fuerzas mecanicas sobre los materiales de
partida cargados con &cido y preferentemente secados, que pueden separarse de manera sencilla en productos
solubles en agua e insolubles en agua.

Por consiguiente, es objeto de la presente invencidon un procedimiento para la descomposicion de biomasa
lignocelulésica, en el que en una primera etapa se empapan o impregnan materiales de partida que contienen
lignocelulosa con un acido en fase liquida o gaseosa, los materiales de partida impregnados/cargados con acido y
preferentemente secados, en una segunda etapa, se ponen en contacto bajo la accién de energia mecanica,
convirtiéndose los materiales que contienen lignocelulosa en un residuo de descomposicion soluble en agua, en una
tercera etapa el residuo de descomposicién se disuelve en agua o un disolvente miscible con agua y se hidroliza. A
este respecto, el residuo de descomposicion se separa en fracciones solubles en agua y fracciones insolubles en
agua.

El procedimiento de acuerdo con la invencién se ilustra adicionalmente en el siguiente Esquema 1.

Impregnacion
con acido Despolimerizacion
en fase sodlida
mediante molienda

Sustrato

Catalizado
acido
disolvente

Filtracién
Monosacarido

Agua (solucion acida)

Hidroélisis de I_igina
oligosacaridos (solido)
solubles en agua

Esquema 1. Representacion esquematica del procedimiento para el fraccionamiento de la biomasa vegetal en
monosacaridos solubles en agua y ligninas

El procedimiento de acuerdo con la invencion para la descomposicidon de biomasa lignocelulésica comprende en una
primera etapa el tratamiento de los materiales de partida que contienen lignocelulosa con un acido, que puede
encontrarse en fase liquida o gaseosa y con el que se empapan o impregnan los materiales de partida. Los
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materiales de partida asi impregnados/cargados con y preferentemente secados, en una segunda etapa, se ponen
en contacto bajo la accidon de energia mecanica, llevdndose a cabo el tratamiento mecanico al menos hasta que los
productos de degradacién o escision del material lignoceluldsico son solubles en agua en mas del 60 % en peso,
preferentemente mas del 70 % en peso, especialmente mas del 80 % en peso, muy especialmente mas del 90 % en
peso, con respecto al material lignocelulésico empleado. En funcién del material de partida y la cantidad, este
tratamiento mecanico puede llevarse a cabo hasta varias horas. El residuo de descomposicion formado se recoge en
una tercera etapa en agua, en un disolvente miscible con agua o mezclas de los mismos, y la dispersion o solucion
obtenida calienta hasta una temperatura de mas de 40 °C, especialmente mas de 60 °C, muy especialmente mas de
80 °C y de manera ventajosa mas de 100 °C, en un reactor que puede hacerse funcionar de manera continua, o un
autoclave hasta 200 °C, especialmente entre 100 °C y 140 °C a lo largo de un periodo de tiempo de hasta 24 horas.

En el caso mas sencillo, el residuo de descomposicion se recoge con agua o en un disolvente miscible con agua, tal
como metanol, etanol, acetona, que puede encontrarse en mezcla y también como mezcla con hasta el 40 % en
peso con agua, y se llevan a disolucién las fracciones solubles en agua. Las fracciones que se componen
esencialmente de lignina, se precipitan a partir de la solucién de descomposicion como insoluble en agua,
preferentemente mediante calentamiento de la solucion de descomposicion, y en forma precipitada.

Las fracciones solubles en agua se componen esencialmente de hidratos de carbono tales como celobiosa, glucosa
y xilosa.

A este respecto, el material lignoceluldsico no esta limitado a materiales ya purificados, incluso productos naturales
no tratados tales como madera tal como madera de picea, pueden convertirse con rendimientos de al menos el 75 %
o el 87 % después de 2 horas de molienda, madera de haya o bagazo de cafia de azucar, incluso con rendimientos
por encima del 99 % en productos solubles en agua después de 2 horas de molienda.

En la realizacion del procedimiento de acuerdo con la invencidon se emplea un acido, seleccionado de acidos
inorganicos, acidos organicos o mezclas de los mismos. A este respecto, el acido en el procedimiento de acuerdo
con la invencién se emplea en cantidades cataliticas. Preferentemente, el acido se emplea en una cantidad de
0,0001 a 1 mmol, especialmente de 0,001 a 1 mmol, muy especialmente de 0,01 a 1 mmol, en cada caso por g de
material lignoceluldsico.

El empapado de los sustratos que contienen lignocelulosa con un acido fuerte puede llevarse a cabo con una
solucion acida diluida (desde 0,0001 hasta 6 mol/l) del acido en un disolvente con un bajo punto de ebulliciéon (por
ejemplo, dimetil éter, dietil éter, metiletil éter, terc-butilimetil éter, acetona, pentano, hexano, heptano, diéxido de
carbono supercritico, acetato de etilo, acetato de metilo, metanol, diclorometano, etc.) o mezclas de los mismos,
pudiendo retirarse de forma sencilla el disolvente en una etapa de procedimiento siguiente, por ejemplo mediante
aplicacion de una subpresion o suministro de calor.

Para poder evitar una etapa de procedimiento para retirar el disolvente, el sustrato puede tratarse como alternativa
con un acido gaseoso. En este caso, el material lignocelulésico puede exponerse a HCI gaseoso, SOs u otros acidos
gaseosos. En caso deseado, puede tener lugar también una combinacién de empapado con la impregnaciéon de
formas gaseosas, también con distintos acidos.

Se obtienen resultados de conversion especialmente buenos cuando el acido inorganico presenta un valor de pKs <
3, preferentemente, el valor de pKs del &cido se encuentra entre -14 y 2. Ejemplos adecuados de acidos inorganicos
son acidos minerales tales como &acido sulfurico, diéxido de azufre, tribxido de azufre, acido clorhidrico, acido
fosférico, acido fosfowolframico y acido nitrico, siendo menos preferido el acido nitrico.

Se obtienen también resultados de conversion especialmente buenos cuando el acido organico presenta un valor de
pKs < 3, preferentemente el valor de pKs del acido se encuentra entre -14 y 2. Ejemplos adecuados de acidos
organicos son acidos bencenosulfénicos y sus derivados, acido haloalcanocarboxilico, tal como acido
trifluoroacético, o acido metanosulfénico, acido trifluoroacético y acido oxalico y derivados de los mismos.

Pueden emplease también mezclas de los acidos anteriores. Se prefieren acidos con un valor de pKs inferior a -2.

Para llevar a cabo el procedimiento de acuerdo con la invencion ha resultado ser significativo que el acido no se
ponen directamente en contacto con la lignocelulosa, sino que el material lignocelulésico se impregna en una
primera etapa de procedimiento con una solucién del acido en un disolvente adecuado y/o con un acido gaseoso. Si
el empapado debe tener lugar en una solucion, son adecuados aquellos disolventes o mezclas de los mismos, que
no influyen negativamente en la reaccién, tales como agua y disolventes organicos tales como dietil éter,
diclorometano, etanol, metanol, THF, acetona, benceno, hidrocarburos mas ligeros (por ejemplo, hidrocarburos que
contienen de cuatro a siete &tomos de carbono) y cualquier otro disolvente polar o no polar, en el que es soluble el
acido empleado, o que permite un buen mezclado de lignocelulosa y acido en una dispersion, y que tiene un punto
de ebullicién de 100 °C e inferior. En esta posible etapa de procedimiento, la solucién o dispersion del acido se
mezcla con el material que contiene celulosa y se deja reposar opcionalmente durante un tiempo de hasta algunas
horas, especialmente hasta 2 horas.
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Antes del tratamiento mecanico del material lignoceluldsico, el disolvente debe retirarse preferentemente de nuevo,
por ejemplo mediante filtracion y/o evaporacién. En particular, cuando como disolvente se emplea un disolvente de
bajo punto de ebullicion con un punto de ebullicién a presién normal de 30 a 80 °C, este puede retirarse de nuevo de
manera sencilla, o bien mediante ligero calentamiento y/o mediante aplicaciéon de una subpresion. El acido, que tiene
habitualmente un mayor punto de ebullicién, permanece sobre el material lignocelulésico. A continuacién, puede
tener lugar el tratamiento mecanico del material lignoceluldsico en presencia del acido. Se establecid que el grado
de conversion del material lignocelulésico puede aumentarse esencialmente mediante la impregnacion del material
lignocelulésico con acido inorganico y/u organico en presencia de un disolvente.

Tras la retirada del disolvente el material lignocelulésico cargado con acido y preferentemente secado presentara
una humedad residual inferior al 20 % en peso, especialmente inferior al 16 % en peso, con respecto al peso total
del material lignocelulésico impregnado. Preferentemente, en el procedimiento adicional se usa un material
lignocelulésico que presenta una humedad residual del 2 al 10 % en peso, con respecto al peso total del material
lignocelulésico impregnado, lo que, en caso necesario, puede conseguirse mediante secado.

El tratamiento mecanico los sustratos lignocelulésicos cargados con acido y secados puede tener lugar por ejemplo
mediante molienda, extrusion o amasado o exposicidn a ondas mecanicas de alta energia tales como ultrasonido,
por ejemplo con un molino de ultrasonido. Como molinos que no estan limitados en su modo de funcionamiento de
acuerdo con la invencion, pueden emplearse también aquellos que, con el uso de elementos de molienda, trituran el
producto de molienda, tales como, por ejemplo, molinos oscilantes, molinos agitadores, molinos de bolas agitadores,
molinos de bolas, etc., molinos de martillos, o aquellos en los que el material que va a triturarse se ftritura
aprovechando la energia cinética de las particulas, tal como por ejemplo molinos de impacto, trituradora de impacto.
Se prefieren especialmente molinos que permiten un uso a escala industrial, tales como molinos de martillos,
molinos tubulares, pero también molinos de bolas. Como extrusora pueden emplearse todas las extrusoras
conocidas por el estado de la técnica. Si el procedimiento de acuerdo con la invencion se lleva a cabo en un molino
de bolas, por ejemplo en un molino de bolas planetario, entonces han resultado adecuadas velocidades de giro de
400 a 1.200, preferentemente de 800 a 1.000 rpm. La velocidad de giro puede ser también mas baja en el caso de
instalaciones a escala industrial, pero el experto establecera, en funcién del material empleado y del molino usado,
la velocidad de giro, de modo que puede conseguirse un resultado optimizado. El tiempo de reaccion, es decir, el
tiempo en el que tiene lugar el tratamiento mecanico, asciende habitualmente a de 0,01 a 24 horas, siendo
suficientes periodos de tiempo de 1,5 a 12, especialmente de 2 a 6 horas, para generar una mezcla de productos
con un peso molecular inferior a 2000 Da, con el objetivo de obtener un rendimiento completo o al menos alto de
productos solubles en agua.

El tratamiento mecanico se lleva a cabo de acuerdo con la invencidon al menos hasta que los productos de
degradacion o escision del material lignoceluldésico sean solubles en agua en mas del 60 % en peso,
preferentemente mas del 70 % en peso, especialmente mas del 80 % en peso, muy especialmente mas del 90 % en
peso, con respecto al material lignocelulésico empleado. Esto se consigue en funcion del dispositivo empleado para
el tratamiento mecanico, el catalizador acido y la cantidad del material lignoceluldsico empleado, por regla general,
con una duracion de tratamiento de 2 a 6 horas, pudiendo determinarse esta duracion de procedimiento por el
experto en conocimiento de la instalacién usada y los materiales lignocelulésicos empleados.

Tal como se establecié anteriormente, con el procedimiento de acuerdo con la invencién pueden conseguirse
conversiones casi cuantitativas de los materiales de lignocelulosa para dar productos solubles en agua. Se obtienen
oligébmeros de celulosa solubles en agua, celobiosa y otros productos, pudiendo evitarse en gran medida la
formacion de productos secundarios (por ejemplo, 5-hidroximetilfurfural, furfural, &cido levulinico, etc.).

Los productos obtenidos, en el contexto de la invencion denominados en este caso también como productos de
escision de lignocelulosa, que, en particular después de la molienda en un molino de bolas, se encuentran en forma
de polvo, se disuelven en agua.

El calentamiento de la solucion acuosa de los productos de degradacion o de escision obtenidos del material que
contiene celulosa se lleva a cabo a una temperatura de mas de 80 °C, especialmente entre 100° y 200 °C, en
particular de 120° a 160 °C, especialmente entre 130° y 150 °C, a lo largo de un periodo de tiempo de 0,005 a 24
horas, especialmente de 0,25 a 12 horas, en particular de 2 a 6 horas y entonces se separan los residuos sélidos
generados, esencialmente lignina, mediante filtracion.

Las ligninas obtenidas de acuerdo con la invencion se caracterizan, en comparacion con las ligninas obtenidas en el
estado de la técnica, por ejemplo mediante el procedimiento de Kraft o de sulfito, este ultimo con aproximadamente
hasta el 9 % en peso de azufre, por un bajo contenido en azufre inferior al 0,05 % en peso. En principio, las distintas
ligninas técnicas se diferencian en varias propiedades, que pueden influir a este respecto en su utilizacion. La
diferencia esencial se encuentran en el tamafio molecular: la lignina Kraft tiene una masa molar de 2000 a
3000 g/mol, mientras que los lignosulfonatos alcanzan masas molares de 20.000 a 50.000 g/mol. La lignina
Organosolv se encuentra en 1000 a 2000 g/mol. Los lignosulfonatos contienen ademas un porcentaje de azufre del
4% al 8% y pocos grupos hidroxi fendlicos (-OH) con respecto a del 1 % al 1,5% de porcentaje de azufre y muchos
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grupos hidroxi fendlicos en el caso de la lignina Kraft y muchos iones hidréxido fendlicos (OH) sin porcentaje de
azufre en el caso de la lignina Organosolv.

Con respecto a la lignina del procedimiento de Organosolyv, la lignina obtenida de acuerdo con la invencién presenta
una mayor masa molar. Debido a sus propiedades, en particular el bajo contenido en azufre, la lignina obtenida de
acuerdo con la invencidon puede usarse para aplicaciones de mayor calidad, por ejemplo, para la produccion de
plasticos. Al mismo tiempo, en cambio, a diferencia de en el caso del procedimiento de Organosolv, en el que se
obtienen sacaridos poliméricos insolubles en agua, se obtienen sacaridos solubles en agua tales como glucosa,
xilosa etc.

Asi mismo, teniendo en cuenta el hecho de que los productos generados mediante el procedimiento
mecanocatalitico son totalmente solubles en agua, esta ventaja permite que el procesamiento de la mezcla de
productos pueda llevarse a cabo en un reactor continuo por medio de un catalizador de cuerpo sdélido, lo que es muy
ventajoso desde el punto de vista de la técnica de procesos. El procedimiento de acuerdo con la invencion puede
llevarse a cabo naturalmente, asi mismo, por lotes.

La presente invencion se explica en detalle en los siguientes Ejemplos, sin limitar la invencién a estos Ejemplos.
Ejemplos
Ejemplo 1

Se procesaron virutas de madera de haya con una batidora de cocina hasta dar un polvo. El polvo se tamizo y las
particulas se reutilizaron por debajo de 250 um. Se dispersaron las virutas de madera de haya (10 g) en dietil éter
(150 ml) y se afiadi6 gota a gota acido sulfarico (0,52 ml, 95 - 97 %, producto comercial de la empresa J. T. Baker,
EE.UU.). La suspension se agité durante 1 hora, antes de retirarse el disolvente a presion reducida. Ademas se
molié el polvo cargado con acido y secado (1 g) en un vaso de acero con bolas de acero (5 bolas de acero; peso
individual 3,95 g) en un aparato Pulverisette P7 de la empresa Fritsch durante 2 horas. La frecuencia de giro del
disco principal ascendi6 a 800 rpm. Se disolvié en agua una muestra del polvo obtenido y se examiné por medio de
analisis de HPLC. El polvo asi obtenido era totalmente soluble en agua y resulté una solucion clara y de color rojo-
pardo.

El polvo obtenido (0,9 g con acido) se disolvié en agua (1,35 ml). La solucién se calenté durante 1 hora a 40 °C. El
solido generado a este respecto (lignina) se separd por filtracidon o centrifugacion.

El sélido se lavé 6 veces con 25 ml de agua en cada caso. Después se secé el solido durante 24 horas a vacio a 60
°C. Se peso el solido seco. Se examiné la composicion quimica del solido por medio de andlisis elemental y
espectroscopia de infrarrojo. El filtrado de las preparaciones combinadas se analizé con HPLC.

El rendimiento del residuo sélido ascendié a 0,041 g. El analisis elemental de los residuos sdlidos dio como
resultado 47,6 % de carbono, 6,2 % de hidréogeno, 0,3 % de nitrégeno, 0,0 % de azufre y 46,3 % de oxigeno
(diferencia). En la solucién acuosa el rendimiento de celobiosa ascendié al 6,3 %, el de glucosa al 3,9 %, y el de
xilosa al 7,1 %. Los rendimientos de glucosa y celobiosa son respecto a la fraccion de hexosa en la biomasa original.
A su vez, el rendimiento de xilosa es respecto a la fracciéon de pentosa en la biomasa original.

Ejemplo 2

Se procesaron virutas de madera de haya con una batidora de cocina hasta dar un polvo. El polvo se tamizo y las
particulas se reutilizaron por debajo de 250 um. Se dispersaron las virutas de madera de haya (10 g) en dietil éter
(150 ml) y se afiadi6 gota a gota acido sulfarico (0,52 ml, 95 - 97 %, producto comercial de la empresa J. T. Baker,
EE.UU.). La suspension se agité durante 1 hora, antes de retirarse el disolvente a presion reducida. Ademas se
molié el polvo cargado con acido y secado (1 g) en un vaso de acero con bolas de acero (5 bolas de acero; peso
individual 3,95 g) en un aparato Pulverisette P7 de la empresa Fritsch durante 2 horas. La frecuencia de giro del
disco principal ascendi6 a 800 rpm. Se disolvié en agua una muestra del polvo obtenido y se examiné por medio de
analisis de HPLC. El polvo asi obtenido era totalmente soluble en agua y resulté una solucion clara y de color rojo-
pardo.

El polvo obtenido (0,9 g con acido) se disolvié en agua (9 ml). La solucién se calentdé durante 1 hora a 60 °C. El
soélido generado a este respecto (lignina) se separé por filtracion o centrifugacion.

El sélido se lavé 6 veces con 25 ml de agua en cada caso. Después se secé el sélido durante 24 horas a vacio a 60
°C. Se peso el solido seco. Se examiné la composicion quimica del solido por medio de andlisis elemental y
espectroscopia de infrarrojo. El filtrado de las preparaciones combinadas se analiz6 con HPLC.

El rendimiento del residuo sélido ascendié a 0,035 g. El analisis elemental de los residuos sdlidos dio como
resultado 52,5 % de carbono, 5,7 % de hidrégeno, 0,5 % de nitrégeno, 0,5 % de azufre y 40,8 % de oxigeno
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(diferencia). En la soluciéon acuosa el rendimiento de celobiosa ascendié al 6,0 %, el de glucosa al 3,8 %, y el de
xilosa al 7,2 %. Los rendimientos de glucosa y celobiosa son respecto a la fraccion de hexosa en la biomasa original.
A su vez el rendimiento de xilosa es respecto a la fraccion de pentosa en la biomasa original.

Ejemplo 3

Se procesaron virutas de madera de haya con una batidora de cocina hasta dar un polvo. El polvo se tamizo y las
particulas se reutilizaron por debajo de 250 um. Se dispersaron las virutas de madera de haya (10 g) en dietil éter
(150 ml) y se afiadi6 gota a gota acido sulfarico (0,52 ml, 95 - 97 %, producto comercial de la empresa J. T. Baker,
EE.UU.). La suspensién se agitd durante 1 hora, antes de retirarse el disolvente a presion reducida. Ademas se
molié el polvo cargado con acido y secado (1 g) en un vaso de acero con bolas de acero (5 bolas de acero; peso
individual 3,95 g) en un aparato Pulverisette P7 de la empresa Fritsch durante 2 horas. La frecuencia de giro del
disco principal ascendi6 a 800 rpm. Se disolvié en agua una muestra del polvo obtenido y se examiné por medio de
analisis de HPLC. El polvo asi obtenido era totalmente soluble en agua y resulté una solucién clara y de color rojo-
pardo.

El polvo obtenido (0,9 g con acido) se disolvié en agua (9 ml). La solucién se calentdé durante 1 hora a 70 °C. El
soélido generado a este respecto (lignina) se separo por filtracién o centrifugacion.

El sélido se lavé 6 veces con 25 ml de agua en cada caso. Después se secé el sélido durante 24 horas a vacio a 60
°C. Se peso el solido seco. Se examiné la composicion quimica del solido por medio de andlisis elemental y
espectroscopia de infrarrojo. El filtrado de las preparaciones combinadas se analiz6 con HPLC.

El rendimiento del residuo sélido ascendié a 0,093 g. El analisis elemental de los residuos sdlidos dio como
resultado 55,0 % de carbono, 5,4 % de hidrégeno, 0,5 % de nitrégeno, 0,5 % de azufre y 38,5 % de oxigeno
(diferencia). En la soluciéon acuosa el rendimiento de celobiosa ascendié al 6,1 %, el de glucosa al 4,3 %, y el de
xilosa al 9,2 %. Los rendimientos de glucosa y celobiosa son respecto a la fraccion de hexosa en la biomasa original.
A su vez el rendimiento de xilosa es respecto a la fracciéon de pentosa en la biomasa original.

Ejemplo 4

Se procesaron virutas de madera de haya con una batidora de cocina hasta dar un polvo. El polvo se tamizo y las
particulas se reutilizaron por debajo de 250 um. Se dispersaron las virutas de madera de haya (10 g) en dietil éter
(150 ml) y se afiadi6 gota a gota acido sulfarico (0,52 ml, 95 - 97 %, producto comercial de la empresa J. T. Baker,
EE.UU.). La suspensién se agitd durante 1 hora, antes de retirarse el disolvente a presion reducida. Ademas se
molié el polvo cargado con acido y secado (1 g) en un vaso de acero con bolas de acero (5 bolas de acero; peso
individual 3,95 g) en un aparato Pulverisette P7 de la empresa Fritsch durante 2 horas. La frecuencia de giro del
disco principal ascendi6 a 800 rpm. Se disolvié en agua una muestra del polvo obtenido y se examiné por medio de
analisis de HPLC. El polvo asi obtenido era totalmente soluble en agua y resulté una solucion clara y de color rojo-
pardo.

El polvo obtenido (0,9 g con acido) se disolvié en agua (9 ml). La solucién se calentdé durante 1 hora a 80 °C. El
solido generado a este respecto (lignina) se separo por filtracion o centrifugacion.

El sélido se lavé 6 veces con 25 ml de agua en cada caso. Después se secé el solido durante 24 horas a vacio a 60
°C. Se peso el solido seco. Se examiné la composicion quimica del soélido por medio de andlisis elemental y
espectroscopia de infrarrojo. El filtrado de las preparaciones combinadas se analiz6 con HPLC.

El rendimiento del residuo sélido ascendié a 0,163 g. El analisis elemental de los residuos sdlidos dio como
resultado 56,3 % de carbono, 5,8 % de hidrégeno, 0,4 % de nitrégeno, 0,0 % de azufre y 37,5 % de oxigeno
(diferencia). En la soluciéon acuosa el rendimiento de celobiosa ascendié al 6,1 %, el de glucosa al 4,8 %, y el de
xilosa al 10,8 %. Los rendimientos de glucosa y celobiosa son respecto a la fraccion de hexosa en la biomasa
original. A su vez el rendimiento de xilosa es respecto a la fraccién de pentosa en la biomasa original.

Ejemplo 5

Se procesaron virutas de madera de haya con una batidora de cocina hasta dar un polvo. El polvo se tamizo y las
particulas se reutilizaron por debajo de 250 um. Se dispersaron las virutas de madera de haya (10 g) en dietil éter
(150 ml) y se afiadi6 gota a gota acido sulfarico (0,52 ml, 95 - 97 %, producto comercial de la empresa J. T. Baker,
EE.UU.). La suspension se agitd durante 1 hora, antes de retirarse el disolvente a presion reducida. Ademas se
molié el polvo cargado con acido y secado (1 g) en un vaso de acero con bolas de acero (5 bolas de acero; peso
individual 3,95 g) en un aparato Pulverisette P7 de la empresa Fritsch durante 2 horas. La frecuencia de giro del
disco principal ascendi6 a 800 rpm. Se disolvié en agua una muestra del polvo obtenido y se examiné por medio de
analisis de HPLC. El polvo asi obtenido era totalmente soluble en agua y resultdé una solucion clara y de color rojo-
pardo.
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El polvo obtenido (0,9 g con acido) se disolvié en agua (9 ml). La solucién se calentdé durante 1 hora a 90 °C. El
solido generado a este respecto (lignina) se separo por filtracion o centrifugacion.

El sélido se lavé 6 veces con 25 ml de agua en cada caso. Después se secé el solido durante 24 horas a vacio a 60
°C. Se peso el solido seco. Se examiné la composicion quimica del solido por medio de andlisis elemental y
espectroscopia de infrarrojo. El filtrado de las preparaciones combinadas se analiz6 con HPLC.

El rendimiento del residuo sélido ascendié a 0,220 g. El analisis elemental de los residuos sdlidos dio como
resultado 57,4 % de carbono, 5,8 % de hidrégeno, 0,5 % de nitrégeno, 0,5 % de azufre y 35,7 % de oxigeno
(diferencia). En la solucién acuosa el rendimiento de celobiosa ascendié al 6,6 %, el de glucosa al 5,9 %, y el de
xilosa al 15,6 %. Los rendimientos de glucosa y celobiosa son respecto a la fraccion de hexosa en la biomasa
original. A su vez el rendimiento de xilosa es respecto a la fraccién de pentosa en la biomasa original.

Ejemplo 6

Se procesaron virutas de madera de haya con una batidora de cocina hasta dar un polvo. El polvo se tamizo y las
particulas se reutilizaron por debajo de 250 um. Se dispersaron las virutas de madera de haya (10 g) en dietil éter
(150 ml) y se afiadi6 gota a gota acido sulfarico (0,52 ml, 95 - 97 %, producto comercial de la empresa J. T. Baker,
EE.UU.). La suspensién se agitd durante 1 hora, antes de retirarse el disolvente a presion reducida. Ademas se
molié el polvo cargado con acido y secado (1 g) en un vaso de acero con bolas de acero (5 bolas de acero; peso
individual 3,95 g) en un aparato Pulverisette P7 de la empresa Fritsch durante 2 horas. La frecuencia de giro del
disco principal ascendi6 a 800 rpm. Se disolvié en agua una muestra del polvo obtenido y se examiné por medio de
analisis de HPLC. El polvo asi obtenido era totalmente soluble en agua y resultdé una solucion clara y de color rojo-
pardo.

El polvo obtenido (0,9 g con acido) se disolvié en agua (9 ml). La solucién se calentdé durante 1 hora a 100 °C. El
solido generado a este respecto (lignina) se separo por filtracion o centrifugacion.

El sélido se lavé 6 veces con 25 ml de agua en cada caso. Después se secé el solido durante 24 horas a vacio a 60
°C. Se peso el solido seco. Se examiné la composicion quimica del soélido por medio de andlisis elemental y
espectroscopia de infrarrojo. El filtrado de las preparaciones combinadas se analiz6 con HPLC.

El rendimiento del residuo sdélido ascendié a 0,221 g. El analisis elemental de los residuos sélidos dio como
resultado 58,2 % de carbono, 5,9 % de hidrégeno, 0,4 % de nitrégeno, 0,4 % de azufre y 35,1 % de oxigeno
(diferencia). En la solucién acuosa el rendimiento de celobiosa ascendié al 7,9 %, el de glucosa al 8,7 %, y el de
xilosa al 25,4 %. Los rendimientos de glucosa y celobiosa son respecto a la fraccion de hexosa en la biomasa
original. A su vez el rendimiento de xilosa es respecto a la fraccién de pentosa en la biomasa original.

Ejemplo 7

Se procesaron virutas de madera de haya con una batidora de cocina hasta dar un polvo. El polvo se tamizé y las
particulas se reutilizaron por debajo de 250 um. Se dispersaron las virutas de madera de haya (10 g) en dietil éter
(150 ml) y se afiadi6 gota a gota acido sulfurico (0,52 ml, 95 - 97 %, producto comercial de la empresa J. T. Baker,
EE.UU.). La suspensién se agitd durante 1 hora, antes de retirarse el disolvente a presion reducida. Ademas se
molié el polvo cargado con acido y secado (1 g) en un vaso de acero con bolas de acero (5 bolas de acero; peso
individual 3,95 g) en un aparato Pulverisette P7 de la empresa Fritsch durante 2 horas. La frecuencia de giro del
disco principal ascendi6 a 800 rpm. Se disolvié en agua una muestra del polvo obtenido y se examiné por medio de
analisis de HPLC. El polvo asi obtenido era totalmente soluble en agua y resultdé una solucion clara y de color rojo-
pardo.

El polvo obtenido (0,9 g con acido) se disolvié en agua (9 ml). La solucién se calentdé durante 1 hora a 110 °C. El
solido generado a este respecto (lignina) se separo por filtracion o centrifugacion.

El sélido se lavé 6 veces con 25 ml de agua en cada caso. Después se secé el solido durante 24 horas a vacio a 60
°C. Se peso el solido seco. Se examiné la composicion quimica del solido por medio de andlisis elemental y
espectroscopia de infrarrojo. El filtrado de las preparaciones combinadas se analiz6 con HPLC.

El rendimiento del residuo sdlido ascendié a 0,217 g. El analisis elemental de los residuos sdlidos dio como
resultado 58,7 % de carbono, 6,0 % de hidréogeno, 0,5 % de nitrégeno, 0,4 % de azufre y 34,4 % de oxigeno
(diferencia). En la solucién acuosa el rendimiento de celobiosa ascendio al 10,7 %, el de glucosa al 15,4 %, y el de
xilosa al 51,4 %. Los rendimientos de glucosa y celobiosa son respecto a la fraccion de hexosa en la biomasa
original. A su vez el rendimiento de xilosa es respecto a la fraccién de pentosa en la biomasa original.
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Ejemplo 8

Se procesaron virutas de madera de haya con una batidora de cocina hasta dar un polvo. El polvo se tamizé y las
particulas se reutilizaron por debajo de 250 um. Se dispersaron las virutas de madera de haya (10 g) en dietil éter
(150 ml) y se afiadi6 gota a gota &cido sulfurico (0,52 ml, 95 - 97 %, producto comercial de la empresa J. T. Baker,
EE.UU.). La suspensién se agitd durante 1 hora, antes de retirarse el disolvente a presion reducida. Ademas se
molié el polvo cargado con acido y secado (1 g) en un vaso de acero con bolas de acero (5 bolas de acero; peso
individual 3,95 g) en un aparato Pulverisette P7 de la empresa Fritsch durante 2 horas. La frecuencia de giro del
disco principal ascendié a 800 rpm. Se disolvié en agua una muestra del polvo obtenido y se examiné por medio de
analisis de HPLC. El polvo asi obtenido era totalmente soluble en agua y resulté una solucion clara y de color rojo-
pardo.

El polvo obtenido (0,9 g con &cido) se disolvié en agua (9 ml). La solucién se calentd durante 1 hora a 120 °C. El
sélido generado a este respecto (lignina) se separé por filtracién o centrifugacion.

El sélido se lavé 6 veces con 25 ml de agua en cada caso. Después se seco el solido durante 24 horas a vacio a 60
°C. Se peso el solido seco. Se examind la composicion quimica del soélido por medio de andlisis elemental y
espectroscopia de infrarrojo. El filtrado de las preparaciones combinadas se analizé con HPLC.

El rendimiento del residuo sélido ascendié a 0,203 g. El analisis elemental de los residuos sdlidos dio como
resultado 59,2 % de carbono, 5,8 % de hidrogeno, 0,5 % de nitrégeno, 0,4 % de azufre y 33,9 % de oxigeno
(diferencia). En la solucién acuosa el rendimiento de celobiosa ascendié al 17,4 %, el de glucosa al 34,4 %, y el de
xilosa al 87,6 %. Los rendimientos de glucosa y celobiosa son respecto a la fraccion de hexosa en la biomasa
original. A su vez el rendimiento de xilosa es respecto a la fraccion de pentosa en la biomasa original.

Ejemplo 9

Se procesaron virutas de madera de haya con una batidora de cocina hasta dar un polvo. El polvo se tamizé y las
particulas se reutilizaron por debajo de 250 um. Se dispersaron las virutas de madera de haya (10 g) en dietil éter
(150 ml) y se afiadi6 gota a gota &cido sulfurico (0,52 ml, 95 - 97 %, producto comercial de la empresa J. T. Baker,
EE.UU.). La suspensién se agitd durante 1 hora, antes de retirarse el disolvente a presion reducida. Ademas se
molié el polvo cargado con acido y secado (1 g) en un vaso de acero con bolas de acero (5 bolas de acero; peso
individual 3,95 g) en un aparato Pulverisette P7 de la empresa Fritsch durante 2 horas. La frecuencia de giro del
disco principal ascendié a 800 rpm. Se disolvié en agua una muestra del polvo obtenido y se examiné por medio de
analisis de HPLC. El polvo asi obtenido era totalmente soluble en agua y resulté una solucion clara y de color rojo-
pardo.

El polvo obtenido (0,9 g con acido) se disolvié en agua (9 ml). La solucién se calentd durante 1 hora a 130 °C. El
soélido generado a este respecto (lignina) se separé por filtracién o centrifugacion.

El sélido se lavd 6 veces con 25 ml de agua en cada caso. Después se secé el solido durante 24 horas a vacio a 60
°C. Se peso el solido seco. Se examind la composicion quimica del soélido por medio de andlisis elemental y
espectroscopia de infrarrojo. El filirado de las preparaciones combinadas se analiz6 con HPLC.

El rendimiento del residuo sélido ascendié a 0,197 g. El analisis elemental de los residuos sdlidos dio como
resultado 60,6 % de carbono, 5,8 % de hidrogeno, 0,2 % de nitrégeno, 0,0 % de azufre y 33,4 % de oxigeno
(diferencia). En la solucién acuosa el rendimiento de celobiosa ascendié al 12,8 %, el de glucosa al 69,2 %, y el de
xilosa al 91,8 %. Los rendimientos de glucosa y celobiosa son respecto a la fraccion de hexosa en la biomasa
original. A su vez el rendimiento de xilosa es respecto a la fraccion de pentosa en la biomasa original.

Ejemplo 10

Se procesaron virutas de madera de haya con una batidora de cocina hasta dar un polvo. El polvo se tamizé y las
particulas se reutilizaron por debajo de 250 pm.

Se dispersaron estas virutas de madera de haya (10 g) en dietil éter (150 ml) y se afiadié gota a gota acido sulfurico
(0,52 ml, 95 - 97 %, producto comercial de la empresa J. T. Baker, EE.UU.). La suspensién se agité durante 1 hora,
antes de retirarse el disolvente a presion reducida. Ademas se molié el polvo cargado con acido y secado (1 g) en un
vaso de acero con bolas de acero (5 bolas de acero; peso individual 3,95 g) en un aparato Pulverisette P7 de la
empresa Fritsch durante 2 horas. La frecuencia de giro del disco principal ascendié a 800 rpm. Se disolvié una
muestra del polvo obtenido en agua y se examiné por medio de analisis de HPLC. El polvo asi obtenido era
totalmente soluble en agua y resultd una solucién clara y de color rojo-pardo.

El polvo obtenido (0,9 g, con acido) se disolvié en agua (9 ml). La solucion se calentdé durante 1 hora a 135 °C. El
soélido generado a este respecto (lignina) se separé por filtracién o centrifugacion.
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El sélido se lavd 6 veces con 25 ml de agua en cada caso. Después se secé el solido durante 24 horas a vacio a 60
°C. Se peso el sdlido seco. La composicién quimica del sélido se examindé por medio de analisis elemental y
espectroscopia de infrarrojo. El filtrado de las preparaciones combinadas se analizé por medio de HPLC.

El rendimiento del residuo sélido ascendié a 0,183 g. El analisis elemental de los residuos sdlidos dio como
resultado 61,4 % de carbono, 5,6 % de hidrogeno, 0,3 % de nitrégeno, 0,1 % de azufre y 32,7 % de oxigeno
(diferencia). En la solucion acuosa el rendimiento de celobiosa ascendio al 8,6 %, el de glucosa al 83,2 %, y el de
xilosa al 93,7 %. Los rendimientos de glucosa y celobiosa son respecto a la fraccién de hexosa en la biomasa
original. A su vez el rendimiento de xilosa es respecto a la fraccién de pentosa en la biomasa original.

Ejemplo 11

Se procesaron virutas de madera de haya con una batidora de cocina hasta dar un polvo. El polvo se tamizé y las
particulas se reutilizaron por debajo de 250 pm.

Se dispersaron estas virutas de madera de haya (10 g) en dietil éter (150 ml) y se afiadié gota a gota acido sulfurico
(0,52 ml, 95 - 97 %, producto comercial de la empresa J. T. Baker, EE.UU.). La suspension se agité durante 1 hora,
antes de retirarse el disolvente a presion reducida. Ademas se molié el polvo cargado con acido y secado (1 g) en un
vaso de acero con bolas de acero (5 bolas de acero; peso individual 3,95 g) en un aparato Pulverisette P7 de la
empresa Fritsch durante 2 horas. La frecuencia de giro del disco principal ascendié a 800 rpm. Se disolvié una
muestra del polvo obtenido en agua y se examind por medio de andlisis de HPLC. El polvo asi obtenido era
totalmente soluble en agua y resultd una solucion clara y de color rojo-pardo.

El polvo obtenido (0,9 g con acido) se disolvié en agua (9 ml). La solucién se calentdé durante 1 hora a 140 °C. El
sélido generado a este respecto (lignina) se separé por filtracién o centrifugacion.

El sélido se lavé 6 veces con 25 ml de agua en cada caso. Después se secé el sélido durante 24 horas a vacio a 60
°C. Se peso el sdlido seco. La composicion quimica del sélido se examind por medio de analisis elemental y
espectroscopia de infrarrojo. El filtrado de las preparaciones combinadas se analiz6é por medio de HPLC.

El rendimiento del residuo sdlido ascendié a 0,190 g. El analisis elemental de los residuos sdlidos dio como
resultado 60,6 % de carbono, 5,5 % de hidrogeno, 0,2 % de nitrégeno, 0,0 % de azufre y 33,7 % de oxigeno
(diferencia). En la solucién acuosa el rendimiento de celobiosa ascendié al 3,5 %, el de glucosa al 88,3 %, y el de
xilosa al 92,5 %. Los rendimientos de glucosa y celobiosa son respecto a la fracciéon de hexosa en la biomasa
original. A su vez el rendimiento de xilosa es respecto a la fraccién de pentosa en la biomasa original.

Ejemplo 12

Se procesaron virutas de madera de haya con una batidora de cocina hasta dar un polvo. El polvo se tamizo y las
particulas se reutilizaron por debajo de 250 pm.

Se dispersaron estas virutas de madera de haya (10 g) en dietil éter (150 ml) y se afadié gota a gota acido sulfurico
(0,52 ml, 95 - 97 %, producto comercial de la empresa J. T. Baker, EE.UU.). La suspension se agité durante 1 hora,
antes de retirarse el disolvente a presion reducida. Ademas se molié el polvo cargado con acido y secado (1 g) en un
vaso de acero con bolas de acero (5 bolas de acero; peso individual 3,95 g) en un aparato Pulverisette P7 de la
empresa Fritsch durante 2 horas. La frecuencia de giro del disco principal ascendié a 800 rpm. Se disolvié una
muestra del polvo obtenido en agua y se examin6é por medio de analisis de HPLC. El polvo asi obtenido era
totalmente soluble en agua y resultdé una solucién clara y de color rojo-pardo.

El polvo obtenido (0,9 g con acido) se disolvié en agua (9 ml). La solucién se calentdé durante 1 hora a 145 °C. El
sélido generado a este respecto (lignina) se separo por filtraciéon o centrifugacion.

El sélido se lavé 6 veces con 25 ml de agua en cada caso. Después se secé el sélido durante 24 horas a vacio a 60
°C. Se peso el sdlido seco. La composicién quimica del sélido se examind por medio de analisis elemental y
espectroscopia de infrarrojo. El filtrado de las preparaciones combinadas se analiz6é por medio de HPLC.

El rendimiento del residuo sélido ascendié a 0,187 g. El analisis elemental de los residuos sdlidos dio como
resultado 61,3 % de carbono, 5,7 % de hidrégeno, 0,1 % de nitrégeno, 0,0 % de azufre y 32,9 % de oxigeno
(diferencia). En la solucién acuosa el rendimiento de celobiosa ascendié al 3,2 %, el de glucosa al 91,2 %, y el de
xilosa al 92,2 %. Los rendimientos de glucosa y celobiosa son respecto a la fraccion de hexosa en la biomasa
original. A su vez el rendimiento de xilosa es respecto a la fraccién de pentosa en la biomasa original.

Ejemplo 13

Se proces6 bagazo de cafia de azucar con una batidora de cocina hasta dar un polvo. El polvo se tamizo y las
particulas se reutilizaron por debajo de 250 pm.
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El bagazo de cafia de azucar clasificado (10 g) se dispersé en dietil éter (150 ml) y se afiadié gota a gota acido
sulfarico (0,52 ml, 95 - 97 %, producto comercial de la empresa J. T. Baker, EE.UU.). La suspension se agité durante
1 hora, antes de retirarse el disolvente a presién reducida. Ademas se molid el polvo cargado con acido y secado
(1 g) en un vaso de acero con bolas de acero (5 bolas de acero; peso individual 3,95 g) en un aparato Pulverisette
P7 de la empresa Fritsch durante 3 horas. La frecuencia de giro del disco principal ascendié a 800 rpm. Se disolvio
en agua una muestra del polvo obtenido y se examind por medio de analisis de HPLC. El polvo asi obtenido era
totalmente soluble en agua y resultdé una solucién clara y de color rojo-pardo.

El polvo obtenido (0,9 g, con acido) se disolvié en agua (4,5 ml). La solucion se calenté durante 1 hora a 60 °C. El
solido generado a este respecto (lignina) se separo por filtracion o centrifugacion.

El sélido se lavé 6 veces con 25 ml de agua en cada caso. Después se secé el solido durante 24 horas a vacio a 60
°C. Se peso el solido seco. Se examiné la composicion quimica del soélido por medio de andlisis elemental y
espectroscopia de infrarrojo. El filtrado de las preparaciones combinadas se analizé con HPLC.

El rendimiento del residuo sdélido ascendié a 0,190 g. El analisis elemental de los residuos sdlidos dio como
resultado 46,0 % de carbono, 6,2 % de hidréogeno, 0,3 % de nitrégeno, 0,2 % de azufre y 47,4 % de oxigeno
(diferencia). En la solucién acuosa el rendimiento de celobiosa ascendié al 5,1 %, el de glucosa al 4,0 %, y el de
xilosa al 13,3 %. Los rendimientos de glucosa y celobiosa son respecto a la fraccion de hexosa en la biomasa
original. A su vez el rendimiento de xilosa es respecto a la fraccién de pentosa en la biomasa original.

Ejemplo 14

Se proces6 bagazo de cafia de azicar con una batidora de cocina hasta dar un polvo. El polvo se tamizé y las
particulas se reutilizaron por debajo de 250 pm.

El bagazo de cafia de azucar clasificado (10 g) se dispersé en dietil éter (150 ml) y se afiadié gota a gota acido
sulfurico (0,52 ml, 95 - 97 %, producto comercial de la empresa J. T. Baker, EE.UU.). La suspension se agité durante
1 hora, antes de retirarse el disolvente a presién reducida. Ademas se molid el polvo cargado con acido y secado
(1 g) en un vaso de acero con bolas de acero (5 bolas de acero; peso individual 3,95 g) en un aparato Pulverisette
P7 de la empresa Fritsch durante 3 horas. La frecuencia de giro del disco principal ascendié a 800 rpm. Se disolvio
en agua una muestra del polvo obtenido y se examind por medio de analisis de HPLC. El polvo asi obtenido era
totalmente soluble en agua y resultd una solucién clara y de color rojo-pardo.

El polvo obtenido (0,9 g con acido) se disolvié en agua (6,75 ml). La solucion se calenté durante 1 hora a 60 °C. El
sélido generado a este respecto (lignina) se separé por filtracién o centrifugacion.

El sélido se lavd 6 veces con 25 ml de agua en cada caso. Después se seco el solido durante 24 horas a vacio a 60
°C. Se peso el solido seco. Se examind la composicion quimica del solido por medio de andlisis elemental y
espectroscopia de infrarrojo. El filtrado de las preparaciones combinadas se analizé con HPLC.

El rendimiento del residuo sélido ascendié a 0,153 g. El analisis elemental de los residuos sdlidos dio como
resultado 46,6 % de carbono, 6,2 % de hidréogeno, 0,3 % de nitrégeno, 0,2 % de azufre y 46,7 % de oxigeno
(diferencia). En la solucion acuosa el rendimiento de celobiosa ascendi6 al 4,5 %, el de glucosa al 3,7 %, y el de
xilosa al 12,7 %. Los rendimientos de glucosa y celobiosa son respecto a la fraccién de hexosa en la biomasa
original. A su vez el rendimiento de xilosa es respecto a la fraccién de pentosa en la biomasa original.

Ejemplo 15

Se proces6 bagazo de cafia de azicar con una batidora de cocina hasta dar un polvo. El polvo se tamizé y las
particulas se reutilizaron por debajo de 250 pm.

El bagazo de cafia de azucar clasificado (10 g) se dispers6 en dietil éter (150 ml) y se afiadié gota a gota acido
sulfurico (0,52 ml, 95 - 97 %, producto comercial de la empresa J. T. Baker, EE.UU.). La suspension se agité durante
1 hora, antes de retirarse el disolvente a presiéon reducida. Ademas se molid el polvo cargado con acido y secado
(1 g) en un vaso de acero con bolas de acero (5 bolas de acero; peso individual 3,95 g) en un aparato Pulverisette
P7 de la empresa Fritsch durante 3 horas. La frecuencia de giro del disco principal ascendié a 800 rpm. Se disolvio
en agua una muestra del polvo obtenido y se examind por medio de analisis de HPLC. El polvo asi obtenido era
totalmente soluble en agua y resultd una solucién clara y de color rojo-pardo.

El polvo obtenido (0,9 g con acido) se disolvié en agua (9 ml). La solucion se calentd durante 1 hora a 60 °C. El
sélido generado a este respecto (lignina) se separé por filtracién o centrifugacion.
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El sélido se lavd 6 veces con 25 ml de agua en cada caso. Después se secé el solido durante 24 horas a vacio a 60
°C. Se peso el solido seco. Se examind la composicién quimica del sélido por medio de analisis elemental y
espectroscopia de infrarrojo. El filtrado de las preparaciones combinadas se analiz6 con HPLC.

El rendimiento del residuo sélido ascendié a 0,173 g. El analisis elemental de los residuos sdlidos dio como
resultado 48,0 % de carbono, 6,3 % de hidrogeno, 0,4 % de nitrégeno, 0,3 % de azufre y 44,9 % de oxigeno
(diferencia). En la solucién acuosa el rendimiento de celobiosa ascendié al 5,3 %, el de glucosa al 3,7 %, y el de
xilosa al 12,9 %. Los rendimientos de glucosa y celobiosa son respecto a la fracciéon de hexosa en la biomasa
original. A su vez el rendimiento de xilosa es respecto a la fraccién de pentosa en la biomasa original.

Ejemplo 16

Se procesd bagazo de cafia de azucar con una batidora de cocina hasta dar un polvo. El polvo se tamiz6 y las
particulas se reutilizaron por debajo de 250 pm.

El bagazo de cafia de azucar clasificado (10 g) se dispers6 en dietil éter (150 ml) y se afiadié gota a gota acido
sulfurico (0,52 ml, 95 - 97 %, producto comercial de la empresa J. T. Baker, EE.UU.). La suspension se agité durante
1 hora, antes de retirarse el disolvente a presiéon reducida. Ademas se molié el polvo cargado con acido y secado
(1 g) en un vaso de acero con bolas de acero (5 bolas de acero; peso individual 3,95 g) en un aparato Pulverisette
P7 de la empresa Fritsch durante 3 horas. La frecuencia de giro del disco principal ascendié a 800 rpm. Se disolvié
en agua una muestra del polvo obtenido y se examind por medio de analisis de HPLC. El polvo asi obtenido era
totalmente soluble en agua y resultdé una solucién clara y de color rojo-pardo.

El polvo obtenido (0,9 g con acido) se disolvié en agua (9 ml). La solucion se calentdé durante 1 hora a 70 °C. El
sélido generado a este respecto (lignina) se separo por filtracion o centrifugacion.

El sélido se lavé 6 veces con 25 ml de agua en cada caso. Después se secé el sélido durante 24 horas a vacio a 60
°C. Se peso el solido seco. Se examind la composicién quimica del sélido por medio de analisis elemental y
espectroscopia de infrarrojo. El filtrado de las preparaciones combinadas se analizé con HPLC.

El rendimiento del residuo sélido ascendié a 0,198 g. El analisis elemental de los residuos sdlidos dio como
resultado 50,9 % de carbono, 5,8 % de hidrogeno, 0,5 % de nitrégeno, 0,4 % de azufre y 42,4 % de oxigeno
(diferencia). En la solucién acuosa el rendimiento de celobiosa ascendié al 5,3 %, el de glucosa al 4,1 %, y el de
xilosa al 12,7 %. Los rendimientos de glucosa y celobiosa son respecto a la fraccién de hexosa en la biomasa
original. A su vez el rendimiento de xilosa es respecto a la fraccién de pentosa en la biomasa original.

Ejemplo 17

Se proces6 bagazo de cafia de azucar con una batidora de cocina hasta dar un polvo. El polvo se tamizo y las
particulas se reutilizaron por debajo de 250 pm.

El bagazo de cafia de azucar clasificado (10 g) se dispersé en dietil éter (150 ml) y se afiadié gota a gota acido
sulfarico (0,52 ml, 95 - 97 %, producto comercial de la empresa J. T. Baker, EE.UU.). La suspension se agité durante
1 hora, antes de retirarse el disolvente a presién reducida. Ademas se moli6 el polvo cargado con acido y secado
(1 g) en un vaso de acero con bolas de acero (5 bolas de acero; peso individual 3,95 g) en un aparato Pulverisette
P7 de la empresa Fritsch durante 3 horas. La frecuencia de giro del disco principal ascendié a 800 rpm. Se disolvié
en agua una muestra del polvo obtenido y se examind por medio de analisis de HPLC. El polvo asi obtenido era
totalmente soluble en agua y resultd una solucién clara y de color rojo-pardo.

El polvo obtenido (0,9 g con acido) se disolvié en agua (9 ml). La solucién se calentdé durante 1 hora a 80 °C. El
solido generado a este respecto (lignina) se separo por filtracion o centrifugacion.

El sélido se lavé 6 veces con 25 ml de agua en cada caso. Después se secé el sélido durante 24 horas a vacio a 60
°C. Se peso el solido seco. Se examiné la composicion quimica del solido por medio de andlisis elemental y
espectroscopia de infrarrojo. El filtrado de las preparaciones combinadas se analiz6 con HPLC.

El rendimiento del residuo sdlido ascendié a 0,216 g. El analisis elemental de los residuos sdlidos dio como
resultado 51,3 % de carbono, 5,6 % de hidréogeno, 0,3 % de nitrégeno, 0,4 % de azufre y 42,4 % de oxigeno
(diferencia). En la soluciéon acuosa el rendimiento de celobiosa ascendié al 6,4 %, el de glucosa al 5,1 %, y el de
xilosa al 15,6 %. Los rendimientos de glucosa y celobiosa son respecto a la fraccion de hexosa en la biomasa
original. A su vez el rendimiento de xilosa es respecto a la fraccién de pentosa en la biomasa original.

Ejemplo 18

Se proces6 bagazo de cafia de azucar con una batidora de cocina hasta dar un polvo. El polvo se tamizo y las
particulas se reutilizaron por debajo de 250 pm.
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El bagazo de cafia de azucar clasificado (10 g) se dispersé en dietil éter (150 ml) y se afiadié gota a gota acido
sulfarico (0,52 ml, 95 - 97 %, producto comercial de la empresa J. T. Baker, EE.UU.). La suspension se agité durante
1 hora, antes de retirarse el disolvente a presién reducida. Ademas se molid el polvo cargado con acido y secado
(1 g) en un vaso de acero con bolas de acero (5 bolas de acero; peso individual 3,95 g) en un aparato Pulverisette
P7 de la empresa Fritsch durante 3 horas. La frecuencia de giro del disco principal ascendié a 800 rpm. Se disolvio
en agua una muestra del polvo obtenido y se examind por medio de analisis de HPLC. El polvo asi obtenido era
totalmente soluble en agua y resultdé una solucién clara y de color rojo-pardo.

El polvo obtenido (0,9 g con acido) se disolvié en agua (9 ml). La solucion se calenté durante 1 hora a 90 °C. El
solido generado a este respecto (lignina) se separo por filtracion o centrifugacion.

El sélido se lavé 6 veces con 25 ml de agua en cada caso. Después se secé el solido durante 24 horas a vacio a 60
°C. Se peso el solido seco. Se examiné la composicion quimica del solido por medio de andlisis elemental y
espectroscopia de infrarrojo. El filtrado de las preparaciones combinadas se analiz6 con HPLC.

El rendimiento del residuo sdlido ascendié a 0,250 g. El analisis elemental de los residuos sdlidos dio como
resultado 52,0 % de carbono, 5,9 % de hidrégeno, 0,4 % de nitrégeno, 0,4 % de azufre y 41,3 % de oxigeno
(diferencia). En la solucién acuosa el rendimiento de celobiosa ascendié al 5,5 %, el de glucosa al 5,0 %, y el de
xilosa al 20,4 %.

Ejemplo 19

Se proces6 bagazo de cafia de azucar con una batidora de cocina hasta dar un polvo. El polvo se tamizé y las
particulas se reutilizaron por debajo de 250 pm.

El bagazo de cafia de azucar clasificado (10 g) se dispersé en dietil éter (150 ml) y se afiadié gota a gota acido
sulfarico (0,52 ml, 95 - 97 %, producto comercial de la empresa J. T. Baker, EE.UU.). La suspension se agité durante
1 hora, antes de retirarse el disolvente a presién reducida. Ademas se molié el polvo cargado con acido y secado
(1 g) en un vaso de acero con bolas de acero (5 bolas de acero; peso individual 3,95 g) en un aparato Pulverisette
P7 de la empresa Fritsch durante 3 horas. La frecuencia de giro del disco principal ascendié a 800 rpm. Se disolvio
en agua una muestra del polvo obtenido y se examind por medio de analisis de HPLC. El polvo asi obtenido era
totalmente soluble en agua y resultd una solucién clara y de color rojo-pardo.

El polvo obtenido (0,9 g con acido) se disolvié en agua (9 ml). La solucién se calentd durante 1 hora a 100 °C. El
solido generado a este respecto (lignina) se separo por filtracion o centrifugacion.

El sdlido se lavo 6 veces con 25 ml de agua en cada caso. Después se secé el sélido durante 24 horas a vacio a 60
°C. Se peso el solido seco. Se examind la composicion quimica del solido por medio de andlisis elemental y
espectroscopia de infrarrojo. El filtrado de las preparaciones combinadas se analizé con HPLC.

El rendimiento del residuo sdélido ascendié a 0,242 g. El analisis elemental de los residuos sélidos dio como
resultado 52,4 % de carbono, 5,9 % de hidréogeno, 0,5 % de nitrégeno, 0,1 % de azufre y 41,1 % de oxigeno
(diferencia). En la solucién acuosa el rendimiento de celobiosa ascendié al 7,4 %, el de glucosa al 7,7 %, y el de
xilosa al 32,6 %. Los rendimientos de glucosa y celobiosa son respecto a la fraccién de hexosa en la biomasa
original. A su vez el rendimiento de xilosa es respecto a la fraccién de pentosa en la biomasa original.

Ejemplo 20

Se proces6 bagazo de cafia de azicar con una batidora de cocina hasta dar un polvo. El polvo se tamizé y las
particulas se reutilizaron por debajo de 250 pm.

El bagazo de cafia de azucar clasificado (10 g) se dispersé en dietil éter (150 ml) y se afiadié gota a gota acido
sulfurico (0,52 ml, 95 - 97 %, producto comercial de la empresa J. T. Baker, EE.UU.). La suspension se agité durante
1 hora, antes de retirarse el disolvente a presién reducida. Ademas se molid el polvo cargado con acido y secado
(1 g) en un vaso de acero con bolas de acero (5 bolas de acero; peso individual 3,95 g) en un aparato Pulverisette
P7 de la empresa Fritsch durante 3 horas. La frecuencia de giro del disco principal ascendié a 800 rpm. Se disolvio
en agua una muestra del polvo obtenido y se examind por medio de analisis de HPLC. El polvo asi obtenido era
totalmente soluble en agua y resultdé una solucién clara y de color rojo-pardo.

El polvo obtenido (0,9 g con acido) se disolvié en agua (9 ml). La solucién se calentd durante 1 hora a 110 °C. El
sélido generado a este respecto (lignina) se separé por filtracién o centrifugacion.

El sélido se lavd 6 veces con 25 ml de agua en cada caso. Después se seco el solido durante 24 horas a vacio a 60

°C. Se peso el solido seco. Se examind la composicion quimica del solido por medio de andlisis elemental y
espectroscopia de infrarrojo. El filtrado de las preparaciones combinadas se analizé con HPLC.
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El rendimiento del residuo sélido ascendié a 0,229 g. El analisis elemental de los residuos sdlidos dio como
resultado 52,9 % de carbono, 6,0 % de hidréogeno, 0,3 % de nitrégeno, 0,3 % de azufre y 40,7 % de oxigeno
(diferencia). En la solucién acuosa el rendimiento de celobiosa ascendié al 10,1 %, el de glucosa al 15,3 %, y el de
xilosa al 75,4 %. Los rendimientos de glucosa y celobiosa son respecto a la fraccién de hexosa en la biomasa
original. A su vez el rendimiento de xilosa es respecto a la fraccion de pentosa en la biomasa original.

Ejemplo 21

Se proces6 bagazo de cafia de azucar con una batidora de cocina hasta dar un polvo. El polvo se tamizé y las
particulas se reutilizaron por debajo de 250 pm.

El bagazo de cafia de azucar clasificado (10 g) se dispers6 en dietil éter (150 ml) y se afiadié gota a gota acido
sulfurico (0,52 ml, 95 - 97 %, producto comercial de la empresa J. T. Baker, EE.UU.). La suspension se agité durante
1 hora, antes de retirarse el disolvente a presién reducida. Ademas se molid el polvo cargado con acido y secado
(1 g) en un vaso de acero con bolas de acero (5 bolas de acero; peso individual 3,95 g) en un aparato Pulverisette
P7 de la empresa Fritsch durante 3 horas. La frecuencia de giro del disco principal ascendié a 800 rpm. Se disolvio
en agua una muestra del polvo obtenido y se examind por medio de analisis de HPLC. El polvo asi obtenido era
totalmente soluble en agua y resultdé una solucién clara y de color rojo-pardo.

El polvo obtenido (0,9 g con acido) se disolvié en agua (9 ml). La solucién se calentd durante 1 hora a 120 °C. El
sélido generado a este respecto (lignina) se separé por filtracién o centrifugacion.

El sélido se lavd 6 veces con 25 ml de agua en cada caso. Después se seco el solido durante 24 horas a vacio a 60
°C. Se peso el solido seco. Se examind la composicion quimica del solido por medio de andlisis elemental y
espectroscopia de infrarrojo. El filtrado de las preparaciones combinadas se analizé con HPLC.

El rendimiento del residuo sélido ascendié a 0,188 g. El analisis elemental de los residuos sdlidos dio como
resultado 53,3 % de carbono, 6,3 % de hidréogeno, 0,4 % de nitrégeno, 0,2 % de azufre y 39,9 % de oxigeno
(diferencia). En la solucién acuosa el rendimiento de celobiosa ascendié al 18,6 %, el de glucosa al 35,4 %, y el de
xilosa al 100 %. Los rendimientos de glucosa y celobiosa son respecto a la fraccion de hexosa en la biomasa
original. A su vez el rendimiento de xilosa es respecto a la fraccion de pentosa en la biomasa original.

Ejemplo 22

Se procesd bagazo de cafia de azucar con una batidora de cocina hasta dar un polvo. El polvo se tamizé y las
particulas se reutilizaron por debajo de 250 pm.

El bagazo de cafa de azucar clasificado (10 g) se dispersé en dietil éter (150 ml) y se afiadidé gota a gota acido
sulfarico (0,52 ml, 95 - 97 %, producto comercial de la empresa J. T. Baker, EE.UU.). La suspension se agitdé durante
1 hora, antes de retirarse el disolvente a presiéon reducida. Ademas se molid el polvo cargado con acido y secado
(1 g) en un vaso de acero con bolas de acero (5 bolas de acero; peso individual 3,95 g) en un aparato Pulverisette
P7 de la empresa Fritsch durante 3 horas. La frecuencia de giro del disco principal ascendié a 800 rpm. Se disolvio
una muestra del polvo obtenido en agua y se examiné por medio de analisis de HPLC. El polvo asi obtenido era
totalmente soluble en agua y resultd una solucién clara y de color rojo-pardo.

El polvo obtenido (0,9 g, con &cido) se disolvié en agua (9 ml). La solucion se calentd durante 1 hora a 130 °C. El
sélido generado a este respecto (lignina) se separé por filtracién o centrifugacion.

El sélido se lavé 6 veces con 25 ml de agua en cada caso. Después se seco el solido durante 24 horas a vacio a 60
°C. Se peso el solido seco. La composicidon quimica del sélido se examind por medio de anadlisis elemental y
espectroscopia de infrarrojo. El filtrado de las preparaciones combinadas se analizé por medio de HPLC.

El rendimiento del residuo sélido ascendié a 0,149 g. El analisis elemental de los residuos sdlidos dio como
resultado 56,3 % de carbono, 6,0 % de hidrogeno, 0,3 % de nitrégeno, 0,1 % de azufre y 37,4 % de oxigeno
(diferencia). En la solucién acuosa el rendimiento de celobiosa ascendié al 15,8 %, el de glucosa al 65,6 %, y el de
xilosa al 95,4 %. Los rendimientos de glucosa y celobiosa son respecto a la fraccion de hexosa en la biomasa
original. A su vez el rendimiento de xilosa es respecto a la fraccion de pentosa en la biomasa original.

Ejemplo 23

Se procesd bagazo de cafia de azucar con una batidora de cocina hasta dar un polvo. El polvo se tamizé y las
particulas se reutilizaron por debajo de 250 pm.

El bagazo de cafia de azucar clasificado (10 g) se dispers6 en dietil éter (150 ml) y se afiadié gota a gota acido

sulfarico (0,52 ml, 95 - 97 %, producto comercial de la empresa J. T. Baker, EE.UU.). La suspension se agité durante
1 hora, antes de retirarse el disolvente a presiéon reducida. Ademas se molié el polvo cargado con acido y secado

14



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

65

ES 2636 847 T3

(1 g) en un vaso de acero con bolas de acero (5 bolas de acero; peso individual 3,95 g) en un aparato Pulverisette
P7 de la empresa Fritsch durante 3 horas. La frecuencia de giro del disco principal ascendié a 800 rpm. Se disolvié
una muestra del polvo obtenido en agua y se examiné por medio de analisis de HPLC. El polvo asi obtenido era
totalmente soluble en agua y resultdé una solucién clara y de color rojo-pardo.

El polvo obtenido (0,9 g con acido) se disolvié en agua (9 ml). La solucién se calentdé durante 1 hora a 140 °C. El
soélido generado a este respecto (lignina) se separé por filtracién o centrifugacion.

El sélido se lavé 6 veces con 25 ml de agua en cada caso. Después se secé el solido durante 24 horas a vacio a 60
°C. Se peso el sdlido seco. La composicién quimica del sélido se examind por medio de analisis elemental y
espectroscopia de infrarrojo. El filtrado de las preparaciones combinadas se analizé por medio de HPLC.

El rendimiento del residuo sélido ascendié a 0,142 g. El analisis elemental de los residuos sdlidos dio como
resultado 59,4 % de carbono, 6,0 % de hidrogeno, 0,4 % de nitrégeno, 0,2 % de azufre y 33,9 % de oxigeno
(diferencia). En la solucion acuosa el rendimiento de celobiosa ascendio al 8,8 %, el de glucosa al 92,0 %, y el de
xilosa al 94,8 %. Los rendimientos de glucosa y celobiosa son respecto a la fraccion de hexosa en la biomasa
original. A su vez el rendimiento de xilosa es respecto a la fraccidén de pentosa en la biomasa original. Ejemplo 24

Se procesd bagazo de cafia de azucar con una batidora de cocina hasta dar un polvo. El polvo se tamizoé y las
particulas se reutilizaron por debajo de 250 pm.

El bagazo de cafa de azucar clasificado (10 g) se dispersé en dietil éter (150 ml) y se afiadié gota a gota acido
sulfarico (0,52 ml, 95 - 97 %, producto comercial de la empresa J. T. Baker, EE.UU.). La suspension se agité durante
1 hora, antes de retirarse el disolvente a presiéon reducida. Ademas se molid el polvo cargado con acido y secado
(1 g) en un vaso de acero con bolas de acero (5 bolas de acero; peso individual 3,95 g) en un aparato Pulverisette
P7 de la empresa Fritsch durante 3 horas. La frecuencia de giro del disco principal ascendié a 800 rpm. Se disolvio
una muestra del polvo obtenido en agua y se examiné por medio de analisis de HPLC. El polvo asi obtenido era
totalmente soluble en agua y resultd una solucién clara y de color rojo-pardo.

El polvo obtenido (0,9 g con &cido) se disolvié en agua (9 ml). La solucién se calentdé durante 1 hora a 145 °C. El
soélido generado a este respecto (lignina) se separé por filtracién o centrifugacion.

El sélido se lavd 6 veces con 25 ml de agua en cada caso. Después se secé el solido durante 24 horas a vacio a 60
°C. Se peso el solido seco. La composicion quimica del sélido se examind por medio de anadlisis elemental y
espectroscopia de infrarrojo. El filtrado de las preparaciones combinadas se analizé por medio de HPLC.

El rendimiento del residuo sélido ascendié a 0,163 g. El analisis elemental de los residuos sdlidos dio como
resultado 56,6 % de carbono, 5,6 % de hidrogeno, 0,3 % de nitrégeno, 0,0 % de azufre y 37,5 % de oxigeno
(diferencia). En la solucion acuosa el rendimiento de celobiosa ascendio al 1,7 %, el de glucosa al 87,4 %, y el de
xilosa al 89,6 %. Los rendimientos de glucosa y celobiosa son respecto a la fraccion de hexosa en la biomasa
original. A su vez el rendimiento de xilosa es respecto a la fraccién de pentosa en la biomasa original.

Ejemplo 25

Se procesaron virutas de madera de pino con una batidora de cocina hasta dar un polvo. El polvo se tamizé y las
particulas se reutilizaron por debajo de 250 ym. Se dispersaron virutas de madera de pino (10 g) en dietil éter
(150 ml) y se afiadi6 gota a gota &cido sulfarico (0,52 ml, 95 - 97 %, producto comercial de la empresa J. T. Baker,
EE.UU.). La suspensién se agitd durante 1 hora, antes de retirarse el disolvente a presion reducida. Ademas se
molié el polvo cargado con acido y secado (1 g) en un vaso de acero con bolas de acero (5 bolas de acero; peso
individual 3,95 g) en un aparato Pulverisette P7 de la empresa Fritsch durante 3 horas. La frecuencia de giro del
disco principal ascendié a 800 rpm. Se disolvié una muestra del polvo obtenido en agua y se examiné por medio de
analisis de HPLC. El polvo asi obtenido era totalmente soluble en agua y resulté una solucion clara y de color rojo-
pardo.

El polvo obtenido (0,9 g con &cido) se disolvié en agua (4,5 ml). La solucién se calenté durante 1 hora a 60 °C. El
soélido generado a este respecto (lignina) se separé por filtracién o centrifugacion.

El sélido se lavd 6 veces con 25 ml de agua en cada caso. Después se secé el solido durante 24 horas a vacio a 60
°C. Se peso el solido seco. La composiciéon quimica del sélido se examind por medio de anadlisis elemental y
espectroscopia de infrarrojo. El filtrado de las preparaciones combinadas se analizé por medio de HPLC.

El rendimiento del residuo sélido ascendié a 0,031 g. El analisis elemental de los residuos sdlidos dio como
resultado 46,8 % de carbono, 6,3 % de hidrogeno, 0,1 % de nitrégeno, 0,5 % de azufre y 46,3 % de oxigeno
(diferencia). En la solucién acuosa el rendimiento de celobiosa ascendié al 5,0 %, el de glucosa al 4,3 %, y el de
xilosa al 9,7 %. Los rendimientos de glucosa y celobiosa son respecto a la fraccidon de hexosa en la biomasa original.
A su vez el rendimiento de xilosa es respecto a la fraccion de pentosa en la biomasa original.
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Ejemplo 26

Se procesaron virutas de madera de pino con una batidora de cocina hasta dar un polvo. El polvo se tamizo y las
particulas se reutilizaron por debajo de 250 ym. Se dispersaron virutas de madera de pino (10 g) en dietil éter
(150 ml) y se afadi6 gota a gota acido sulfurico (0,52 ml, 95 - 97 %, producto comercial de la empresa J. T. Baker,
EE.UU.). La suspensién se agitd durante 1 hora, antes de retirarse el disolvente a presion reducida. Ademas se
molié el polvo cargado con acido y secado (1 g) en un vaso de acero con bolas de acero (5 bolas de acero; peso
individual 3,95 g) en un aparato Pulverisette P7 de la empresa Fritsch durante 3 horas. La frecuencia de giro del
disco principal ascendié a 800 rpm. Se disolvid una muestra del polvo obtenido en agua y se examiné por medio de
analisis de HPLC. El polvo asi obtenido era totalmente soluble en agua y resulté una solucion clara y de color rojo-
pardo.

El polvo obtenido (0,9 g con &cido) se disolvié en agua (9 ml). La solucion se calenté durante 1 hora a 80 °C. El
so6lido generado a este respecto (lignina) se separé por filtracién o centrifugacion.

El sélido se lavd 6 veces con 25 ml de agua en cada caso. Después se secé el solido durante 24 horas a vacio a 60
°C. Se peso el solido seco. La composicidon quimica del sélido se examind por medio de analisis elemental y
espectroscopia de infrarrojo. El filtrado de las preparaciones combinadas se analizé por medio de HPLC.

El rendimiento del residuo soélido ascendié a 0,005 g. En la solucidon acuosa el rendimiento de celobiosa ascendié al
3,1 %, el de glucosa al 2,9 %, y el de xilosa al 8,4 %. Los rendimientos de glucosa y celobiosa son respecto a la
fraccion de hexosa en la biomasa original. A su vez el rendimiento de xilosa es respecto a la fraccién de pentosa en
la biomasa original.

Ejemplo 27

Se procesaron virutas de madera de pino con una batidora de cocina hasta dar un polvo. El polvo se tamizo y las
particulas se reutilizaron por debajo de 250 ym. Se dispersaron virutas de madera de pino (10 g) en dietil éter
(150 ml) y se afiadi6 gota a gota &cido sulfurico (0,52 ml, 95 - 97 %, producto comercial de la empresa J. T. Baker,
EE.UU.). La suspensién se agitd durante 1 hora, antes de retirarse el disolvente a presion reducida. Ademas se
molié el polvo cargado con acido y secado (1 g) en un vaso de acero con bolas de acero (5 bolas de acero; peso
individual 3,95 g) en un aparato Pulverisette P7 de la empresa Fritsch durante 3 horas. La frecuencia de giro del
disco principal ascendié a 800 rpm. Se disolvié una muestra del polvo obtenido en agua y se examiné por medio de
analisis de HPLC. El polvo asi obtenido era totalmente soluble en agua y resulté una solucion clara y de color rojo-
pardo.

El polvo obtenido (0,9 g con &cido) se disolvié en agua (9 ml). La solucion se calenté durante 1 hora a 90 °C. El
so6lido generado a este respecto (lignina) se separé por filtracién o centrifugacion.

El sélido se lavd 6 veces con 25 ml de agua en cada caso. Después se secé el solido durante 24 horas a vacio a 60
°C. Se peso el solido seco. La composicion quimica del sélido se examind por medio de analisis elemental y
espectroscopia de infrarrojo. El filtrado de las preparaciones combinadas se analizé por medio de HPLC.

El rendimiento del residuo sélido ascendié a 0,279 g. El analisis elemental de los residuos sdlidos dio como
resultado 59,1 % de carbono, 6,1 % de hidrogeno, 0,1 % de nitrégeno, 0,8 % de azufre y 33,9 % de oxigeno
(diferencia). En la solucion acuosa el rendimiento de celobiosa ascendié al 5,3 %, el de glucosa al 4,6 %, y el de
xilosa al 10,7 %. Los rendimientos de glucosa y celobiosa son respecto a la fraccion de hexosa en la biomasa
original. A su vez el rendimiento de xilosa es respecto a la fraccion de pentosa en la biomasa original.

Ejemplo 28

Se procesaron virutas de madera de pino con una batidora de cocina hasta dar un polvo. El polvo se tamizo y las
particulas se reutilizaron por debajo de 250 ym. Se dispersaron virutas de madera de pino (10 g) en dietil éter
(150 ml) y se afiadi6 gota a gota &cido sulfarico (0,52 ml, 95 - 97 %, producto comercial de la empresa J. T. Baker,
EE.UU.). La suspensién se agitd durante 1 hora, antes de retirarse el disolvente a presion reducida. Ademas se
molié el polvo cargado con acido y secado (1 g) en un vaso de acero con bolas de acero (5 bolas de acero; peso
individual 3,95 g) en un aparato Pulverisette P7 de la empresa Fritsch durante 3 horas. La frecuencia de giro del
disco principal ascendié a 800 rpm. Se disolvié una muestra del polvo obtenido en agua y se examiné por medio de
analisis de HPLC. El polvo asi obtenido era totalmente soluble en agua y resulté una solucion clara y de color rojo-
pardo.

El polvo obtenido (0,9 g con &cido) se disolvié en agua (9 ml). La solucién se calentd durante 1 hora a 100 °C. El
soélido generado a este respecto (lignina) se separé por filtracién o centrifugacion.
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El sélido se lavd 6 veces con 25 ml de agua en cada caso. Después se secé el solido durante 24 horas a vacio a 60
°C. Se peso el sdlido seco. La composicién quimica del sélido se examindé por medio de analisis elemental y
espectroscopia de infrarrojo. El filtrado de las preparaciones combinadas se analizé por medio de HPLC.

El rendimiento del residuo sélido ascendié a 0,276 g. El analisis elemental de los residuos sdlidos dio como
resultado 60,0 % de carbono, 6,2 % de hidrogeno, 0,1 % de nitrégeno, 0,6 % de azufre y 33,2 % de oxigeno
(diferencia). En la solucién acuosa el rendimiento de celobiosa ascendié al 4,9 %, el de glucosa al 4,7 %, y el de
xilosa al 15,5 %. Los rendimientos de glucosa y celobiosa son respecto a la fraccién de hexosa en la biomasa
original. A su vez el rendimiento de xilosa es respecto a la fraccién de pentosa en la biomasa original.

Ejemplo 29

Se procesaron virutas de madera de pino con una batidora de cocina hasta dar un polvo. El polvo se tamizo y las
particulas se reutilizaron por debajo de 250 ym. Se dispersaron virutas de madera de pino (10 g) en dietil éter
(150 ml) y se afadi6 gota a gota acido sulfurico (0,52 ml, 95 - 97 %, producto comercial de la empresa J. T. Baker,
EE.UU.). La suspensién se agitd durante 1 hora, antes de retirarse el disolvente a presion reducida. Ademas se
molié el polvo cargado con acido y secado (1 g) en un vaso de acero con bolas de acero (5 bolas de acero; peso
individual 3,95 g) en un aparato Pulverisette P7 de la empresa Fritsch durante 3 horas. La frecuencia de giro del
disco principal ascendi6 a 800 rpm. Se disolvid una muestra del polvo obtenido en agua y se examiné por medio de
analisis de HPLC. El polvo asi obtenido era totalmente soluble en agua y resulté una solucion clara y de color rojo-
pardo.

El polvo obtenido (0,9 g con acido) se disolvié en agua (9 ml). La solucién se calentdé durante 1 hora a 110 °C. El
so6lido generado a este respecto (lignina) se separé por filtracién o centrifugacion.

El sélido se lavd 6 veces con 25 ml de agua en cada caso. Después se secé el solido durante 24 horas a vacio a 60
°C. Se peso el sdlido seco. La composicién quimica del sélido se examind por medio de analisis elemental y
espectroscopia de infrarrojo. El filtrado de las preparaciones combinadas se analizé por medio de HPLC.

El rendimiento del residuo sélido ascendié a 0,262 g. El analisis elemental de los residuos sdlidos dio como
resultado 60,6 % de carbono, 6,0 % de hidrogeno, 0,1 % de nitrégeno, 0,3 % de azufre y 33,0 % de oxigeno
(diferencia). En la solucion acuosa el rendimiento de celobiosa ascendio al 11,7 %, el de glucosa al 14,7 %, y el de
xilosa al 45,9 %. Los rendimientos de glucosa y celobiosa son respecto a la fracciéon de hexosa en la biomasa
original. A su vez el rendimiento de xilosa es respecto a la fraccién de pentosa en la biomasa original.

Ejemplo 30

Se procesaron virutas de madera de pino con una batidora de cocina hasta dar un polvo. El polvo se tamizo y las
particulas se reutilizaron por debajo de 250 uym. Se dispersaron virutas de madera de pino (10 g) en dietil éter
(150 ml) y se afadi6 gota a gota acido sulfurico (0,52 ml, 95 - 97 %, producto comercial de la empresa J. T. Baker,
EE.UU.). La suspension se agité durante 1 hora, antes de retirarse el disolvente a presion reducida. Ademas se
molié el polvo cargado con acido y secado (1 g) en un vaso de acero con bolas de acero (5 bolas de acero; peso
individual 3,95 g) en un aparato Pulverisette P7 de la empresa Fritsch durante 3 horas. La frecuencia de giro del
disco principal ascendié a 800 rpm. Se disolvid una muestra del polvo obtenido en agua y se examiné por medio de
analisis de HPLC. El polvo asi obtenido era totalmente soluble en agua y resulté una solucién clara y de color rojo-
pardo.

El polvo obtenido (0,9 g con acido) se disolvié en agua (9 ml). La solucién se calent6é durante 1 hora a 120 °C. El
soélido generado a este respecto (lignina) se separé por filtracién o centrifugacion.

El sélido se lavd 6 veces con 25 ml de agua en cada caso. Después se secé el solido durante 24 horas a vacio a 60
°C. Se peso el sdlido seco. La composicién quimica del sélido se examindé por medio de analisis elemental y
espectroscopia de infrarrojo. El filtrado de las preparaciones combinadas se analizé por medio de HPLC.

El rendimiento del residuo sélido ascendié a 0,262 g. El analisis elemental de los residuos sdlidos dio como
resultado 60,9 % de carbono, 6,0 % de hidrogeno, 0,1 % de nitrégeno, 0,2 % de azufre y 32,7 % de oxigeno
(diferencia). En la solucion acuosa el rendimiento de celobiosa ascendio al 18,5 %, el de glucosa al 32,7 %, y el de
xilosa al 79,1 %. Los rendimientos de glucosa y celobiosa son respecto a la fraccién de hexosa en la biomasa
original. A su vez el rendimiento de xilosa es respecto a la fraccién de pentosa en la biomasa original.

Ejemplo 31
Se procesaron virutas de madera de pino con una batidora de cocina hasta dar un polvo. El polvo se tamizo y las
particulas se reutilizaron por debajo de 250 uym. Se dispersaron virutas de madera de pino (10 g) en dietil éter

(150 ml) y se afadi6 gota a gota acido sulfurico (0,52 ml, 95 - 97 %, producto comercial de la empresa J. T. Baker,
EE.UU.). La suspension se agité durante 1 hora, antes de retirarse el disolvente a presion reducida. Ademas se
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molié el polvo cargado con acido y secado (1 g) en un vaso de acero con bolas de acero (5 bolas de acero; peso
individual 3,95 g) en un aparato Pulverisette P7 de la empresa Fritsch durante 3 horas. La frecuencia de giro del
disco principal ascendi6 a 800 rpm. Se disolvid una muestra del polvo obtenido en agua y se examiné por medio de
analisis de HPLC. El polvo asi obtenido era totalmente soluble en agua y resulté una solucion clara y de color rojo-
pardo.

El polvo obtenido (0,9 g con acido) se disolvié en agua (9 ml). La solucién se calentdé durante 1 hora a 130 °C. El
solido generado a este respecto (lignina) se separo por filtracién o centrifugacion.

El sélido se lavé 6 veces con 25 ml de agua en cada caso. Después se secé el sélido durante 24 horas a vacio a 60
°C. Se peso el sdlido seco. La composicién quimica del sélido se examind por medio de analisis elemental y
espectroscopia de infrarrojo. El filtrado de las preparaciones combinadas se analiz6é por medio de HPLC.

El rendimiento del residuo sélido ascendié a 0,238 g. El analisis elemental de los residuos sdlidos dio como
resultado 61,7 % de carbono, 6,3 % de hidrogeno, 0,0 % de nitrégeno, 0,2 % de azufre y 31,7 % de oxigeno
(diferencia). En la solucion acuosa el rendimiento de celobiosa ascendio al 14,2 %, el de glucosa al 67,8 %, y el de
xilosa al 88,4 %. Los rendimientos de glucosa y celobiosa son respecto a la fracciéon de hexosa en la biomasa
original. A su vez el rendimiento de xilosa es respecto a la fraccién de pentosa en la biomasa original.

Ejemplo 32

Se procesaron virutas de madera de pino con una batidora de cocina hasta dar un polvo. El polvo se tamizo y las
particulas se reutilizaron por debajo de 250 uym. Se dispersaron virutas de madera de pino (10 g) en dietil éter
(150 ml) y se afadi6 gota a gota acido sulfurico (0,52 ml, 95 - 97 %, producto comercial de la empresa J. T. Baker,
EE.UU.). La suspension se agité durante 1 hora, antes de retirarse el disolvente a presion reducida. Ademas se
molié el polvo cargado con acido y secado (1 g) en un vaso de acero con bolas de acero (5 bolas de acero; peso
individual 3,95 g) en un aparato Pulverisette P7 de la empresa Fritsch durante 3 horas. La frecuencia de giro del
disco principal ascendi6 a 800 rpm. Se disolvid una muestra del polvo obtenido en agua y se examiné por medio de
analisis de HPLC. El polvo asi obtenido era totalmente soluble en agua y resulté una solucién clara y de color rojo-
pardo.

El polvo obtenido (0,9 g con acido) se disolvié en agua (9 ml). La solucién se calentdé durante 1 hora a 140 °C. El
soélido generado a este respecto (lignina) se separd por filtracidon o centrifugacion.

El sélido se lavé 6 veces con 25 ml de agua en cada caso. Después se secé el sélido durante 24 horas a vacio a 60
°C. Se peso el sdlido seco. La composicion quimica del sélido se examiné por medio de analisis elemental y
espectroscopia de infrarrojo. El filtrado de las preparaciones combinadas se analiz6é por medio de HPLC.

El rendimiento del residuo sélido ascendié a 0,241 g. El analisis elemental de los residuos sdlidos dio como
resultado 61,9 % de carbono, 6,3 % de hidrogeno, 0,1 % de nitrégeno, 0,2 % de azufre y 31,5 % de oxigeno
(diferencia). En la solucién acuosa el rendimiento de celobiosa ascendié al 6,6 %, el de glucosa al 87,5 %, y el de
xilosa al 98,8 %. Los rendimientos de glucosa y celobiosa son respecto a la fracciéon de hexosa en la biomasa
original. A su vez el rendimiento de xilosa es respecto a la fraccién de pentosa en la biomasa original.

Ejemplo 33

Se procesaron virutas de madera de pino con una batidora de cocina hasta dar un polvo. El polvo se tamizo y las
particulas se reutilizaron por debajo de 250 uym. Se dispersaron virutas de madera de pino (10 g) en dietil éter
(150 ml) y se afadi6 gota a gota acido sulfurico (0,52 ml, 95 - 97 %, producto comercial de la empresa J. T. Baker,
EE.UU.). La suspension se agité durante 1 hora, antes de retirarse el disolvente a presion reducida. Ademas se
molié el polvo cargado con acido y secado (1 g) en un vaso de acero con bolas de acero (5 bolas de acero; peso
individual 3,95 g) en un aparato Pulverisette P7 de la empresa Fritsch durante 3 horas. La frecuencia de giro del
disco principal ascendi6 a 800 rpm. Se disolvid una muestra del polvo obtenido en agua y se examiné por medio de
analisis de HPLC. El polvo asi obtenido era totalmente soluble en agua y resulté una solucién clara y de color rojo-
pardo.

El polvo obtenido (0,9 g con acido) se disolvié en agua (9 ml). La solucién se calentdé durante 1 hora a 145 °C. El
sélido generado a este respecto (lignina) se separo por filtracién o centrifugacion.

El sélido se lavé 6 veces con 25 ml de agua en cada caso. Después se secé el sélido durante 24 horas a vacio a 60
°C. Se peso el sdlido seco. La composicion quimica del sélido se examind por medio de analisis elemental y
espectroscopia de infrarrojo. El filtrado de las preparaciones combinadas se analiz6é por medio de HPLC.

El rendimiento del residuo sdlido ascendié a 0,235 g. El analisis elemental de los residuos sdlidos dio como

resultado 62,1 % de carbono, 6,2 % de hidrogeno, 0,0 % de nitrégeno, 0,3 % de azufre y 31,4 % de oxigeno
(diferencia). En la solucién acuosa el rendimiento de celobiosa ascendié al 4,2 %, el de glucosa al 88,4 %, y el de
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xilosa al 97,2 %. Los rendimientos de glucosa y celobiosa son respecto a la fracciéon de hexosa en la biomasa
original. A su vez el rendimiento de xilosa es respecto a la fraccién de pentosa en la biomasa original.

Ejemplo 34

Se procesaron virutas de madera de pino con una batidora de cocina hasta dar un polvo. El polvo se tamizo y las
particulas se reutilizaron por debajo de 250 um. Se dispersaron virutas de madera de pino (10 g) en dietil éter
(150 ml) y acido sulfurico (0,78 ml, 95 - 97 %, producto comercial de la empresa J. T. Baker, EE.UU.) se afiadi6 gota
a gota. La suspension se agité durante 1 hora, antes de retirarse el disolvente a presiéon reducida. Ademas se molid
el polvo cargado con acido y secado (1 g) en un vaso de acero con bolas de acero (5 bolas de acero; peso individual
3,95 g) en un aparato Pulverisette P7 de la empresa Fritsch durante 3 horas. La frecuencia de giro del disco principal
ascendié a 800 rpm. Se disolvié una muestra del polvo obtenido en agua y se examiné por medio de andlisis de
HPLC. El polvo asi obtenido era totalmente soluble en agua y resulté una solucion clara y de color rojo-pardo.

El polvo obtenido (0,9 g con acido) se disolvié en agua (9 ml). La solucion se calentd durante 1 hora a 70 °C. El
so6lido generado a este respecto (lignina) se separé por filtraciéon o centrifugacion.

El sélido se lavd 6 veces con 25 ml de agua en cada caso. Después se secé el solido durante 24 horas a vacio a 60
°C. Se peso el sdlido seco. La composicién quimica del sélido se examind por medio de analisis elemental y
espectroscopia de infrarrojo. El filtrado de las preparaciones combinadas se analizé por medio de HPLC.

El rendimiento del residuo soélido ascendié a 0,006 g. En la solucidon acuosa el rendimiento de celobiosa ascendié al
5,3 %, el de glucosa al 4,3 %, y el de xilosa al 9,6 %. Los rendimientos de glucosa y celobiosa son respecto a la
fraccion de hexosa en la biomasa original. A su vez el rendimiento de xilosa es respecto a la fraccién de pentosa en
la biomasa original.

Ejemplo 35

Se procesaron virutas de madera de pino con una batidora de cocina hasta dar un polvo. El polvo se tamizo y las
particulas se reutilizaron por debajo de 250 ym. Se dispersaron virutas de madera de pino (10 g) en dietil éter
(150 ml) y acido sulfurico (0,78 ml, 95 - 97 %, producto comercial de la empresa J. T. Baker, EE.UU.) se afiadi6é gota
a gota. La suspension se agité durante 1 hora, antes de retirarse el disolvente a presion reducida. Ademas se molié
el polvo cargado con acido y secado (1 g) en un vaso de acero con bolas de acero (5 bolas de acero; peso individual
3,95 g) en un aparato Pulverisette P7 de la empresa Fritsch durante 3 horas. La frecuencia de giro del disco principal
ascendié a 800 rpm. Se disolvié una muestra del polvo obtenido en agua y se examiné por medio de analisis de
HPLC. El polvo asi obtenido era totalmente soluble en agua y resultdé una solucién clara y de color rojo-pardo.

El polvo obtenido (0,9 g con acido) se disolvié en agua (9 ml). Las soluciones se calentaron durante 1 hora a 80 °C.
El sélido generado a este respecto (lignina) se separé por filtraciéon o centrifugacion.

El sélido se lavd 6 veces con 25 ml de agua en cada caso. Después se secé el solido durante 24 horas a vacio a 60
°C. Se peso el solido seco. La composicion quimica del sélido se examind por medio de anadlisis elemental y
espectroscopia de infrarrojo. El filtrado de las preparaciones combinadas se analizé por medio de HPLC.

El rendimiento del residuo soélido ascendié a 0,003 g. En la solucidon acuosa el rendimiento de celobiosa ascendié al
6,1 %, el de glucosa al 5,1 %, y el de xilosa al 10,9 %. Los rendimientos de glucosa y celobiosa son respecto a la
fraccion de hexosa en la biomasa original. A su vez el rendimiento de xilosa es respecto a la fraccién de pentosa en
la biomasa original.

Ejemplo 36

Se procesaron virutas de madera de pino con una batidora de cocina hasta dar un polvo. El polvo se tamizé y las
particulas se reutilizaron por debajo de 250 ym. Se dispersaron virutas de madera de pino (10 g) en dietil éter
(150 ml) y &cido sulfurico (0,78 ml, 95 - 97 %, producto comercial de la empresa J. T. Baker, EE.UU.) se afiadi6 gota
a gota. La suspension se agité durante 1 hora, antes de retirarse el disolvente a presion reducida. Ademas se molid
el polvo cargado con acido y secado (1 g) en un vaso de acero con bolas de acero (5 bolas de acero; peso individual
3,95 g) en un aparato Pulverisette P7 de la empresa Fritsch durante 3 horas. La frecuencia de giro del disco principal
ascendié a 800 rpm. Se disolvid una muestra del polvo obtenido en agua y se examiné por medio de analisis de
HPLC. El polvo asi obtenido era totalmente soluble en agua y resulté una solucion clara y de color rojo-pardo.

El polvo obtenido (0,9 g con acido) se disolvié en agua (9 ml). La solucion se calenté durante 1 hora a 90 °C. El
sélido generado a este respecto (lignina) se separé por filtracién o centrifugacion.

El sélido se lavé 6 veces con 25 ml de agua en cada caso. Después se seco el solido durante 24 horas a vacio a 60

°C. Se peso el sdlido seco. La composicidon quimica del sélido se examind por medio de andlisis elemental y
espectroscopia de infrarrojo. El filtrado de las preparaciones combinadas se analizé por medio de HPLC.
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El rendimiento del residuo sélido ascendié a 0,311 g. El analisis elemental de los residuos sdlidos dio como
resultado 59,7 % de carbono, 6,0 % de hidrogeno, 0,1 % de nitrégeno, 0,2 % de azufre y 34,0 % de oxigeno
(diferencia). En la solucion acuosa el rendimiento de celobiosa ascendi6 al 4,2 %, el de glucosa al 4,5 %, y el de
xilosa al 14,2 %. Los rendimientos de glucosa y celobiosa son respecto a la fraccién de hexosa en la biomasa
original. A su vez el rendimiento de xilosa es respecto a la fraccion de pentosa en la biomasa original.

Ejemplo 37

Se procesaron virutas de madera de pino con una batidora de cocina hasta dar un polvo. El polvo se tamizo y las
particulas se reutilizaron por debajo de 250 ym. Se dispersaron virutas de madera de pino (10 g) en dietil éter
(150 ml) y &cido sulfurico (0,78 ml, 95 - 97 %, producto comercial de la empresa J. T. Baker, EE.UU.) se afiadi6 gota
a gota. La suspension se agité durante 1 hora, antes de retirarse el disolvente a presion reducida. Ademas se molid
el polvo cargado con acido y secado (1 g) en un vaso de acero con bolas de acero (5 bolas de acero; peso individual
3,95 g) en un aparato Pulverisette P7 de la empresa Fritsch durante 3 horas. La frecuencia de giro del disco principal
ascendié a 800 rpm. Se disolvido una muestra del polvo obtenido en agua y se examind por medio de analisis de
HPLC. El polvo asi obtenido era totalmente soluble en agua y resulté una solucion clara y de color rojo-pardo.

El polvo obtenido (0,9 g con acido) se disolvié en agua (9 ml). La solucién se calentd durante 1 hora a 100 °C. El
solido generado a este respecto (lignina) se separo por filtracion o centrifugacion.

El sdlido se lavo 6 veces con 25 ml de agua en cada caso. Después se secé el sélido durante 24 horas a vacio a 60
°C. Se peso el sdlido seco. La composicidon quimica del sélido se examind por medio de analisis elemental y
espectroscopia de infrarrojo. El filtrado de las preparaciones combinadas se analiz6é por medio de HPLC.

El rendimiento del residuo sélido ascendié a 0,274 g. El analisis elemental de los residuos sdlidos dio como
resultado 60,9 % de carbono, 6,0 % de hidréogeno, 0,1 % de nitrégeno, 0,4 % de azufre y 32,5 % de oxigeno
(diferencia). En la solucién acuosa el rendimiento de celobiosa ascendié al 6,8 %, el de glucosa al 8,3 %, y el de
xilosa al 28,1 %. Los rendimientos de glucosa y celobiosa son respecto a la fraccién de hexosa en la biomasa
original. A su vez el rendimiento de xilosa es respecto a la fraccién de pentosa en la biomasa original.

Ejemplo 38

Se procesaron virutas de madera de pino con una batidora de cocina hasta dar un polvo. El polvo se tamizé y las
particulas se reutilizaron por debajo de 250 ym. Se dispersaron virutas de madera de pino (10 g) en dietil éter
(150 ml) y &cido sulfurico (0,78 ml, 95 - 97 %, producto comercial de la empresa J. T. Baker, EE.UU.) se afiadié gota
a gota. La suspension se agité durante 1 hora, antes de retirarse el disolvente a presion reducida. Ademas se molid
el polvo cargado con acido y secado (1 g) en un vaso de acero con bolas de acero (5 bolas de acero; peso individual
3,95 g) en un aparato Pulverisette P7 de la empresa Fritsch durante 3 horas. La frecuencia de giro del disco principal
ascendié a 800 rpm. Se disolvid una muestra del polvo obtenido en agua y se examiné por medio de analisis de
HPLC. El polvo asi obtenido era totalmente soluble en agua y resulté una solucion clara y de color rojo-pardo.

El polvo obtenido (0,9 g con acido) se disolvié en agua (9 ml). La solucién se calentd durante 1 hora a 110 °C. El
solido generado a este respecto (lignina) se separo por filtracion o centrifugacion.

El sdlido se lavo 6 veces con 25 ml de agua en cada caso. Después se secé el sélido durante 24 horas a vacio a 60
°C. Se peso el sdlido seco. La composicién quimica del solido se examind por medio de analisis elemental y
espectroscopia de infrarrojo. El filtrado de las preparaciones combinadas se analizé por medio de HPLC.

El rendimiento del residuo sdlido ascendié a 0,246 g. El analisis elemental de los residuos sdlidos dio como
resultado 61,3 % de carbono, 6,3 % de hidréogeno, 0,1 % de nitrégeno, 0,1 % de azufre y 32,1 % de oxigeno
(diferencia). En la solucién acuosa el rendimiento de celobiosa ascendio al 14,9 %, el de glucosa al 20,1 %, y el de
xilosa al 52,9 %. Los rendimientos de glucosa y celobiosa son respecto a la fraccion de hexosa en la biomasa
original. A su vez el rendimiento de xilosa es respecto a la fraccién de pentosa en la biomasa original.

Ejemplo 39

Se procesaron virutas de madera de pino con una batidora de cocina hasta dar un polvo. El polvo se tamizé y las
particulas se reutilizaron por debajo de 250 um. Se dispersaron virutas de madera de pino (10 g) en dietil éter
(150 ml) y acido sulfurico (0,78 ml, 95 - 97 %, producto comercial de la empresa J. T. Baker, EE.UU.) se afiadié gota
a gota. La suspension se agité durante 1 hora, antes de retirarse el disolvente a presién reducida. Ademas se moliod
el polvo cargado con acido y secado (1 g) en un vaso de acero con bolas de acero (5 bolas de acero; peso individual
3,95 g) en un aparato Pulverisette P7 de la empresa Fritsch durante 3 horas. La frecuencia de giro del disco principal
ascendié a 800 rpm. Se disolvid una muestra del polvo obtenido en agua y se examind por medio de analisis de
HPLC. El polvo asi obtenido era totalmente soluble en agua y resulté una solucion clara y de color rojo-pardo.

20



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

65

ES 2636 847 T3

El polvo obtenido (0,9 g con acido) se disolvié en agua (9 ml). La solucién se calentdé durante 1 hora a 120 °C. El
solido generado a este respecto (lignina) se separo por filtracion o centrifugacion.

El sélido se lavé 6 veces con 25 ml de agua en cada caso. Después se secé el solido durante 24 horas a vacio a 60
°C. Se peso el sdlido seco. La composicién quimica del sélido se examind por medio de analisis elemental y
espectroscopia de infrarrojo. El filtrado de las preparaciones combinadas se analizé por medio de HPLC.

El rendimiento del residuo sélido ascendié a 0,219 g. El analisis elemental de los residuos sdlidos dio como
resultado 61,4 % de carbono, 6,3 % de hidréogeno, 0,1 % de nitrégeno, 0,0 % de azufre y 32,2 % de oxigeno
(diferencia). En la solucién acuosa el rendimiento de celobiosa ascendio al 21,1 %, el de glucosa al 51,6 %, y el de
xilosa al 88,9 %. Los rendimientos de glucosa y celobiosa son respecto a la fraccion de hexosa en la biomasa
original. A su vez el rendimiento de xilosa es respecto a la fraccién de pentosa en la biomasa original.

Ejemplo 40

Se procesaron virutas de madera de pino con una batidora de cocina hasta dar un polvo. El polvo se tamizo y las
particulas se reutilizaron por debajo de 250 um. Se dispersaron virutas de madera de pino (10 g) en dietil éter
(150 ml) y acido sulfurico (0,78 ml, 95 - 97 %, producto comercial de la empresa J. T. Baker, EE.UU.) se afiadi6 gota
a gota. La suspension se agité durante 1 hora, antes de retirarse el disolvente a presién reducida. Ademas se molioé
el polvo cargado con acido y secado (1 g) en un vaso de acero con bolas de acero (5 bolas de acero; peso individual
3,95 g) en un aparato Pulverisette P7 de la empresa Fritsch durante 3 horas. La frecuencia de giro del disco principal
ascendié a 800 rpm. Se disolvié una muestra del polvo obtenido en agua y se examiné por medio de andlisis de
HPLC. El polvo asi obtenido era totalmente soluble en agua y resulté una solucion clara y de color rojo-pardo.

El polvo obtenido (0,9 g con acido) se disolvié en agua (9 ml). La solucién se calentdé durante 1 hora a 130 °C. El
sélido generado a este respecto (lignina) se separo por filtracion o centrifugacion.

El sélido se lavé 6 veces con 25 ml de agua en cada caso. Después se secé el sélido durante 24 horas a vacio a 60
°C. Se peso el sdlido seco. La composicién quimica del solido se examind por medio de analisis elemental y
espectroscopia de infrarrojo. El filtrado de las preparaciones combinadas se analiz6é por medio de HPLC.

El rendimiento del residuo sdlido ascendié a 0,230 g. El analisis elemental de los residuos sélidos dio como
resultado 62,4 % de carbono, 6,3 % de hidréogeno, 0,0 % de nitrégeno, 0,0 % de azufre y 31,3 % de oxigeno
(diferencia). En la solucién acuosa el rendimiento de celobiosa ascendié al 7,8 %, el de glucosa al 86,3 %, y el de
xilosa al 99,9 %. Los rendimientos de glucosa y celobiosa son respecto a la fraccion de hexosa en la biomasa
original. A su vez el rendimiento de xilosa es respecto a la fraccién de pentosa en la biomasa original.

Las ligninas fraccionadas se analizaron por medio de IR y analisis elemental (Figura 5 y 8). Los resultados muestran
que una temperatura de hidrdlisis creciente, aumenta el porcentaje de carbono del precipitado.

Ejemplo 41

Se procesaron virutas de madera de haya con una batidora de cocina hasta dar un polvo. El polvo se tamizé y las
particulas se reutilizaron por debajo de 250 pm. Se condujo gas cloruro de hidrégeno (99,8 %, Air Liquide) durante
15 min a presién normal a través de las virutas de madera de haya (5 g). A continuacién se desgasifico el producto a
vacio (0,001 Torr). Ademas se moli6 el polvo cargado con &cido y secado (1 g) en un vaso de acero con bolas de
acero (5 bolas de acero; peso individual 3,95 g) en un aparato Pulverisette P7 de la empresa Fritsch durante 2
horas. La frecuencia de giro del disco principal ascendié a 800 rpm. Se disolvid6 en agua una muestra del polvo
obtenido y se examind por medio de analisis de HPLC. El polvo asi obtenido era en parte soluble en agua (73 %) y
dio como resultado una solucion clara, de color rojo-pardo.

El polvo obtenido (0,9 g con acido) se dispers6 en agua (9 ml). La dispersién se calenté durante 1 hora a 140 °C. El
sdlido se separo por filtracion o centrifugacion.

El sdlido se lavo 6 veces con 25 ml de agua en cada caso. Después se secé el sélido durante 24 horas a vacio a 60
°C. Se peso el sdlido seco. La composicidon quimica del sélido se examind por medio de andlisis elemental y
espectroscopia de infrarrojo. Estos andlisis dieron como resultado que el sélido se compone de lignina. El filtrado de
las preparaciones combinadas se analizé con HPLC.

El rendimiento del residuo sélido ascendié a 0,207 g. El analisis elemental de los residuos sdlidos dio como
resultado 62,7 % de carbono, 6,0 % de hidréogeno, 0,4 % de nitrégeno, 0,0 % de azufre y 30,8 % de oxigeno
(diferencia). En la solucién acuosa el rendimiento de celobiosa ascendi6 al 7,2 %, el de glucosa al 75,6 %, y el de
xilosa al 87,9 %. Los rendimientos de glucosa y celobiosa son respecto a la fraccién de hexosa en la biomasa
original. A su vez el rendimiento de xilosa es respecto a la fraccion de pentosa en la biomasa original.
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Ejemplo 42

Se procesd bagazo de cafia de azucar con una batidora de cocina hasta dar un polvo. El polvo se tamiz6 y las
particulas se reutilizaron por debajo de 250 pm.

Se condujo gas cloruro de hidrégeno (99,8 %, Air Liquide) durante 15 min a presion normal a través del bagazo de
cafia de azucar clasificado (5 g). A continuacion se desgasificé el producto a vacio (0,001 Torr). Ademas se molio el
polvo cargado con acido y secado (1 g) en un vaso de acero con bolas de acero (5 bolas de acero; peso individual
3,95 g) en un aparato Pulverisette P7 de la empresa Fritsch durante 3 horas. La frecuencia de giro del disco principal
ascendié a 800 rpm. Se disolvié en agua una muestra del polvo obtenido y se examiné por medio de analisis de
HPLC. El polvo asi obtenido era en parte (80 %) soluble en agua y dio como resultado una solucién clara, de color
rojo-pardo.

El polvo obtenido (0,9 g, con acido) se dispers6 en agua (9 ml). La dispersion se calenté durante 1 hora a 140 °C. El
solido se separo por filtracion o centrifugacion.

El sélido se lavd 6 veces con 25 ml de agua en cada caso. Después se secé el solido durante 24 horas a vacio a 60
°C. Se peso el solido seco. La composicion quimica del sélido se examind por medio de anadlisis elemental y
espectroscopia de infrarrojo. Estos analisis dieron como resultado que el sélido se compone de lignina. El filirado de
las preparaciones combinadas se analizé con HPLC.

El rendimiento del residuo sélido ascendié a 0,150 g. El analisis elemental de los residuos sdlidos dio como
resultado 61,6 % de carbono, 5,6 % de hidrogeno, 0,4 % de nitrégeno, 0,0 % de azufre y 32,4 % de oxigeno
(diferencia). En la solucion acuosa el rendimiento de celobiosa ascendio al 5,0 %, el de glucosa al 86,6 %, y el de
xilosa al 97,6 %. Los rendimientos de glucosa y celobiosa son respecto a la fracciéon de hexosa en la biomasa
original. A su vez el rendimiento de xilosa es respecto a la fraccién de pentosa en la biomasa original.

La presente invencion se explica adicionalmente mediante las figuras adjuntas. En este caso muestran:

La Figura 1 los rendimientos de celobiosa, glucosa y xilosa después de la hidrolisis a distintas temperaturas de
madera de haya impregnada con acido, tratada mecanicamente.

La Figura 2 los rendimientos de celobiosa, glucosa y xilosa después de la hidrdlisis a distintas temperaturas de
bagazo de cafa de azucar impregnado con acido tratado mecanicamente.

La Figura 3 los rendimientos de celobiosa, glucosa y xilosa después de la hidrdlisis a distintas temperaturas de
madera de pino impregnada con acido, tratada mecanicamente.

La Figura 4 el andlisis de IR de los precipitados de la hidrdélisis de una hora de madera de haya impregnada con
acido, tratada mecanicamente.

La Figura 5 el porcentaje de carbono de los precipitados después de hidrdlisis de una hora a diferentes
temperaturas.

La Figura 6 los precipitados después de hidrdlisis de una hora a diferentes temperaturas.

La Figura 7 el andlisis de IR de los precipitados de la hidrdlisis de una hora de lignocelulosas molidas,
impregnadas con acido, asi como lignina Organosolv de madera de haya y a-celulosa no tratada.

La Figura 8 el analisis de IR de los precipitados de la hidrdlisis de una hora de bagazo de cafia de azucar
impregnado con acido, tratado mecanicamente.

La Figura 9 el andlisis de IR de los precipitados de la hidrdlisis de una hora de madera de pino impregnada con
acido, tratada mecanicamente.
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REIVINDICACIONES

1. Procedimiento para la descomposicion de biomasa lignoceluldsica, en el que en una primera etapa se empapan o
impregnan materiales de partida que contienen lignocelulosa con un acido en fase liquida o gaseosa, los materiales
de partida cargados con acido y preferentemente secados, en una segunda etapa, se ponen en contacto bajo la
accion de energia mecanica, llevandose a cabo el tratamiento mecanico al menos hasta que los productos de
degradacion o escision del material lignocelulésico sean solubles en agua en mas del 60 % en peso, con respecto al
material lignoceluldsico empleado y, en una tercera etapa, el residuo de descomposicién se recoge en agua, en un
disolvente miscible con agua o mezclas de los mismos, la dispersién/soluciéon obtenida se calienta, preferentemente
hasta una temperatura de mas de 40 °C, a lo largo de un periodo de tiempo de hasta 24 horas.

2. Procedimiento de acuerdo con la reivindicacion 1, caracterizado por que comprende la etapa adicional en la que la
dispersién/solucion, tras el calentamiento, se separa en fracciones solubles en agua y fracciones insolubles en agua.

3. Procedimiento de acuerdo con la reivindicaciéon 1 o 2, caracterizado por que el acido tiene un valor de pKs de -14
a2

4. Procedimiento de acuerdo con una de las reivindicaciones 1 a 3, en el que el empapado se lleva a cabo con una
solucién de un acido en una fase liquida y tras un tiempo de accién se separa el disolvente.

5. Procedimiento de acuerdo con una de las reivindicaciones 1 a 3, en el que el empapado con un acido se lleva a
cabo en la fase gaseosa.

6. Procedimiento de acuerdo con una de las reivindicaciones 1 a 5, en el que el acido se emplea en una cantidad
catalitica, preferentemente una cantidad de 0,0001 a 1 mmol, especialmente de 0,001 a 1 mmol, muy especialmente
de 0,01 a 1 mmol por g de material lignocelulésico.

7. Procedimiento de acuerdo con una de las reivindicaciones 1 a 6, caracterizado por que el tratamiento mecanico
comprende una trituracién del producto de molienda mediante molienda, extrusion, amasado y/o una exposicién a
ondas mecanicas de alta energia.

8. Procedimiento de acuerdo con la reivindicacion 7, caracterizado por que el producto de molienda se tritura en un
molino, preferentemente con el uso de elementos de molienda o ultrasonido.

9. Procedimiento de acuerdo con una de las reivindicaciones anteriores, en el que el material obtenido tras el
tratamiento mecanico se somete a una etapa de procedimiento para la neutralizacion del acido.

10. Procedimiento de acuerdo con una de las reivindicaciones anteriores, en el que el residuo de descomposicion se
recoge en agua o en un disolvente miscible con agua, la solucién que contiene agua obtenida se calienta, y el
residuo insoluble precipitado se separa.

11. Procedimiento de acuerdo con la reivindicacién 10, en el que la solucién que contiene agua obtenida se calienta

hasta una temperatura de mas de 60 °C, especialmente mas de 80 °C, muy especialmente mas de 100 °C y hasta
200 °C a lo largo de un periodo de tiempo de 0,005 a 24 horas.
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