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DESCRIPCION
Procedimiento para recuperar lignina de bajo peso molecular a partir de un filtrado
SECTOR DE LA INVENCION

La presente invencion se refiere a un procedimiento para recuperar lignina de bajo peso molecular a partir de un
filtrado, a la lignina obtenida con el procedimiento, y a las utilizaciones de la misma.

ANTECEDENTES DE LA INVENCION

La lignina es un polimero natural, que se puede extraer, por ejemplo, de la madera. Como la lignina es un
biopolimero natural, se ha investigado su utilizacién como componente, por ejemplo, en colas, en lugar de materiales
sintéticos para encontrar aplicaciones mas respetuosas con el medio ambiente.

La lignina se puede separar, por ejemplo, a partir de madera, por ejemplo, durante un procedimiento de coccion
durante el cual la lignina se deslignifica y se disuelve a partir de la matriz de la madera en un licor de coccion. Se
pueden utilizar diferentes procedimientos para recuperar la lignina del licor de coccion. Por ejemplo, la lignina puede
precipitarse a partir del licor de coccion utilizando un reactivo acido, tal como CO; o acido sulfurico, después de lo
cual la lignina precipitada puede separarse, por ejemplo, mediante filtracion. Se ha intentado también fraccionar la
lignina, segun el peso molecular de la misma, para recuperar lignina con propiedades especificas para su utilizacion
en aplicaciones especificas. Por ejemplo, se han utilizado la ultrafiltracion, la nanofiltracién y la precipitacion
secuencial para fraccionar la lignina.

La lignina se puede precipitar a partir de licor negro mediante la disminucién del pH, por ejemplo, de 13-14 a 8-9. Sin
embargo, la lignina de bajo peso molecular no precipita a dichos valores de pH, sino que permanece en el licor
madre. Cuando la lignina precipitada se separa del licor restante, la lignina de bajo peso molecular terminara en un
filtrado residual con productos quimicos de la coccion e impurezas. Habitualmente, el filirado residual se hace
circular a una planta de evaporacion y se quema para recuperar los productos quimicos de la coccion.

La lignina de bajo peso molecular puede recuperarse, por ejemplo, a partir de lignina Kraft, mediante ultrafiltracion.
Sin embargo, los inconvenientes del procedimiento de ultrafiltracion son un rendimiento bastante bajo y un
procedimiento costoso.

Por lo tanto, los inventores de la presente invencién han reconocido la necesidad de un procedimiento eficaz para
recuperar también lignina de bajo peso molecular a partir de licor negro.

El documento EP 2130802 Al da a conocer un procedimiento de eliminacién de licor negro para flocular y separar la
lignina, a partir de un licor negro sin sulfuros que se descarga desde una etapa de digestion de pasta, en el que se
afiade un acido mineral y, si es necesario, agua de dilucién al licor negro para controlar su pH de 1 a 7, y
posteriormente se afiade un floculante al licor negro para flocular y descargar la lignina.

Toledano A. y otros, en "Comparative study of lignin fractionation by ultrafiltration and selective precipitation”,
Chemical Engineering Journal, vol. 157, No. 1, 15 de febrero de 2010, paginas 93-99, dan a conocer dos
procedimientos diferentes para fraccionar la lignina resultante a partir del licor negro del procedimiento de fabricacion
de pasta de Miscanthus sinensis.

El documento EP 0829524 Al da a conocer un procedimiento para preparar una composiciéon colorante mejorada
que comprende combinar una torta de colorante y un dispersante de lignina, en el que el procedimiento comprende
someter el dispersante de lignina a un tratamiento para eliminar la parte del mismo que tiene un peso molecular de
menos de 3.000, antes de combinarse con la torta de colorante.

El documento WO 86/07070 Al da a conocer un procedimiento para producir poliuretanos, polimerizando isocianato
polimérico, poliol y lignina Kraft o algin otro tipo de lignina técnica, en el que la lignina utilizada se ha liberado
sustancialmente de fracciones de alto peso molecular por algin procedimiento adecuado para este proposito.

Alriols M. G. y otros, en "Combined organosolv and ultrafiltration lignocellulosic biorefinery process”, Chemical
Engineering Journal, vol. 157, No. 1, 15 de febrero de 2010, paginas 113-120, dan a conocer que una materia prima
lignocelulésica no lefiosa se fracciond mediante un procedimiento de biorrefineria para obtener celulosa, fracciones
de lignina de diferentes pesos moleculares y un licor enriquecido en hemicelulosa siguiendo criterios econémica y
ambientalmente sostenibles.

Antonsson y otros "Low Mw-lignin fractions together with vegetable oils as available oligomers for novel papercoating
applications as hydrophobic barrier", Industrial Crops and Products, volumen 27, No. 1, 28 de noviembre de 2007,
paginas 98-103, dan a conocer la eliminacion de una fraccion de lignina de bajo peso molecular a través de
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nanofiltracion de flujo transversal del licor negro de la fabricacién de pasta Kraft, disminuyendo de este modo la
carga organica en las calderas de recuperacion.

Mussatto y otros, en " Lignin recovery from brewer’s spent grain black liquor", Carbohydrate Polymers, vol. 70, no. 2,
16 de agosto de 2007, paginas 218-223, describen la precipitacion de lignina por acidificacion de un licor negro
producido por digestion con sosa del grano de deshecho de la cerveceria.

PROPOSITO DE LA INVENCION

El propésito de la presente invencion es dar a conocer un nuevo tipo de procedimiento para recuperar lignina de bajo
peso molecular a partir de un filtrado, que se obtiene a partir de un procedimiento en el que se procesa licor negro, y
para proporcionar lignina de bajo peso molecular para diferentes aplicaciones.

CARACTERISTICAS
El procedimiento, segun la presente invencion, se caracteriza por lo que se presenta en la reivindicacion 1.
DESCRIPCION BREVE DE LOS DIBUJOS

El dibujo adjunto, que se incluye para proporcionar una comprensién adicional de la presente invencién y constituye
una parte de la presente memoria descriptiva, ilustra una realizacion de la presente invencién vy, junto con la
descripcion, ayuda a explicar los principios de la presente invencién. En el dibujo:

La figura 1 es una ilustracion de un diagrama de flujo de un procedimiento, segun una realizaciéon de la presente
invencion.

DESCRIPCION DETALLADA DE LA INVENCION

La presente invencion se refiere a un procedimiento para recuperar lignina de bajo peso molecular a partir de un
filtrado, en el que la lignina de bajo peso molecular comprende moléculas de lignina que tienen un peso molecular de
3.000 g/mol o inferior, y en el que el filtrado se obtiene a partir de un procedimiento en el que la lignina precipita a
partir de licor negro y el precipitado formado se separa del mismo mediante filtraciéon, dando como resultado que se
produzca el filtrado que comprende lignina de bajo peso molecular, y en el que el procedimiento comprende las
siguientes etapas:

a) ajustar el pH del filtrado a un valor de 3-4 para precipitar lignina en el filtrado;

b) separar la lignina precipitada del filtrado;

c) resuspender la lignina separada hasta que el contenido de soélidos secos de la suspension sea del 25-40% en
peso y ajustar del pH de la suspensién a un valor de 2-3;

d) lavar la suspensién; y

e) separar la lignina de la suspension.

El filtrado a tratar mediante el procedimiento, segun la presente invencién, se recibe o se origina a partir de un
procedimiento en el que la lignina se separa o se recupera a partir de licor negro. El licor negro es una solucion
acuosa alcalina de residuos de lignina, hemicelulosa y productos quimicos inorganicos que se pueden recibir, por
ejemplo, desde un procedimiento de fabricacion de pasta Kraft o desde un procedimiento a la sosa. El licor negro
comprende componentes que provienen de diferentes especies de madera de conifera y madera de lefiosa en
diversas proporciones. La lignina se puede separar del licor negro mediante diferentes técnicas, entre las que se
incluyen, por ejemplo, precipitacion y filtracion. La lignina se precipita habitualmente a partir del licor negro
disminuyendo el pH del licor negro, por ejemplo, de 13-14 a, por ejemplo, 8-9 utilizando un reactivo acido, tal como
CO,, mediante el que precipita la parte principal de la lignina en el licor negro. La lignina precipitada se separa
posteriormente dando como resultado la formacién de tortas de lignina y un filtrado. Sin embargo, la lignina de bajo
peso molecular no precipita habitualmente a estos valores de pH. La lignina de bajo peso molecular terminara, de
este modo, en el filtrado junto con, por ejemplo, los productos quimicos de la coccion e impurezas. Por lo general,
este filtrado de desecho recibido a partir del procedimiento de precipitacion de lignina se hace circular a una planta
de evaporacion y se quema para recuperar los productos quimicos de coccién.

Sorprendentemente, los inventores de la presente invencidn han descubierto que es posible recuperar la lignina de
bajo peso molecular a partir de licor negro mediante el procedimiento, segln la presente invencion. Mediante el
procedimiento, segun la presente invencion, ventajosamente, es posible recuperar, a partir de licor negro, una
fraccion separada de lignina de bajo peso molecular que tiene propiedades valiosas para aplicaciones adicionales.
De este modo, el filtrado a tratar mediante el procedimiento, segin la presente invencion, incluye moléculas de
lignina de bajo peso molecular dado que, como minimo, la mayor parte de la lignina de alto peso molecular presente
en el licor negro ya se ha separado del licor negro en una etapa anterior.
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La lignina de bajo peso molecular comprende moléculas de lignina de bajo peso molecular. La lignina de bajo peso
molecular comprende moléculas de lignina que tienen un peso molecular de 3.000 g/mol o inferior. Este tipo de
molécula de lignina incluye 1-15 unidades de fenilpropano. El fenilpropano puede comprender grupos OH y/o OMe
unidos al mismo. Las unidades de fenilpropano se reticulan entre si a través de enlaces éter. Un fenilpropano
comprende nueve atomos de carbono.

En una realizacion de la presente invencién, el contenido de lignina es del 5-25% en peso, preferentemente, del
10-20% en peso y, mas preferentemente, del 14-16% en peso de sélidos secos en el filtrado a tratar de acuerdo con
el procedimiento, segun la presente invencion.

En una realizacion de la presente invencion, el pH del filtrado se ajusta en la etapa a) utilizando un agente
acidificante. En una realizacion de la presente invencion, la concentracion del agente acidificante es del 30-60% en
peso, preferentemente, del 45-55% en peso y, mas preferentemente, del 50% en peso, aproximadamente. La
utilizacién de una concentracion elevada del agente acidificante tiene la ventaja de que se puede evitar la dilucion
innecesaria del filtrado en la etapa a). En una realizacion de la presente invencion, el pH del filtrado se ajusta en la
etapa a) mediante la adicion al filtrado de acido sulfirico (H>SO4) y/o sesquisulfato sodico (NazH(SO.)2).

En una realizacion de la presente invencién, la etapa a) comprende ajustar la temperatura del filtrado a 50-70°C.

En una realizacion de la presente invencion, la etapa a) comprende la adicién de agente antiespumante al filtrado. El
agente antiespumante se puede utilizar para ayudar en la precipitaciéon de lignina en la etapa a). Solo a modo de
ejemplo, se puede mencionar que se puede utilizar un agente antiespumante basado en silicio. En una realizacién
de la presente invencion, el agente antiespumante se selecciona de un grupo que comprende emulsiones basadas
en aceite y agua, aceites, ceras y glicoles. Se pueden mencionar como ejemplos de agentes antiespumantes que
pueden utilizarse en el procedimiento, segln la presente invencion, alcoholes grasos de cadena larga, jabones o
ésteres de acidos grasos, polietilenglicol y polipropilenglicol.

En una realizacion de la presente invencion, la etapa b) comprende la separacion de la lignina precipitada del filtrado
mediante un filtro de vacio o un filtro de presion después de un tiempo de retardo de 5-15 horas. Por la expresion
"tiempo de retardo" debe entenderse en la presente memoria descriptiva, a menos que se indique lo contrario, el
tiempo en el que se permite que la lignina precipite en el filtrado a un pH de 3-4 antes de separarse del filtrado.

En una realizacion de la presente invencion, la etapa b) comprende permitir que la lignina precipitada sedimente vy,
posteriormente, eliminar por sifonacion el exceso de filtrado.

En una realizacion de la presente invencion, la etapa c) comprende la resuspension de la lignina separada a una
temperatura de 50-70°C.

En una realizacion de la presente invencion, la etapa c) comprende, preferentemente, la resuspensién de la lignina
separada hasta que el contenido de solidos secos de la suspensién sea inferior al 30% en peso.

En una realizacion de la presente invencion, la etapa ¢) comprende ajustar el pH de la suspension afiadiendo un
agente acidificante a la suspension. En una realizacion de la presente invencién, la etapa ¢) comprende ajustar el pH
de la suspension afiadiendo acido sulfirico a la suspension. En una realizacién de la presente invencion, la etapa c)
comprende, preferentemente, ajustar el pH de la suspension a un valor de 2,3-2,5 y, mas preferentemente, a un
valor de 2,5, aproximadamente.

En una realizacion de la presente invencion, la etapa c¢) comprende mezclar la suspension formada durante 15
minutos-5 horas, preferentemente 15 minutos-2 horas, a una temperatura de 50-70°C.

Como resultado de la disminucion del pH de la suspension en la etapa c), se disuelve la materia inorganica de la
lignina y se purifica la lignina.

En una realizacién de la presente invencion, la etapa d) de lavado de la suspension comprende diluir la suspension
con agua hasta que el contenido de sdlidos secos de la suspension sea inferior al 20% en peso, preferentemente,
inferior al 10% en peso y, mas preferentemente, al 5% en peso y mezclar la suspension durante 0,5-5 horas,
preferentemente, durante 0,5-2 horas. En una realizacion de la presente invencion, la etapa d) se lleva a cabo a una
temperatura de 20-70°C.

El lavado de la suspension en la etapa d) mejora la eliminacién de la materia inorganica de la lignina al agua de
lavado.

En una realizacion de la presente invencion, la etapa e) de separacion de lignina de la suspension comprende
permitir que la lignina sedimente y posteriormente eliminar por sifonacién el exceso de liquido. En una realizacion de
la presente invencion, la etapa e) comprende permitir que la lignina sedimente durante 2-24 horas, preferentemente
durante 2-16 horas.
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En una realizacion de la presente invencion, el procedimiento comprende adicionalmente la etapa f) de secado de la
lignina separada de la suspension.

En una realizacion de la presente invencion, el procedimiento comprende adicionalmente la etapa g) de moler la
lignina seca.

Sorprendentemente, los inventores de la presente invencion han descubierto que, mediante el procedimiento segun
la presente invencién, era posible recuperar lignina de bajo peso molecular a partir de un filtrado residual formado en
el procedimiento en el que precipita lignina, especialmente lignina de alto peso molecular, y se separa del licor
negro. De forma ventajosa, la lignina de bajo peso molecular, que es reactiva y tiene propiedades valiosas, se puede
recuperar en lugar de terminar, por ejemplo, en una planta de evaporacion donde seria quemada. El procedimiento,
segun la presente invencion, da como resultado que se forme ventajosamente una fracciéon de lignina reactiva para
utilizacién posterior.

La presente invencién se refiere, ademas, a la lignina que puede obtenerse mediante el procedimiento, segun la
presente invencion.

La presente invencién se refiere, ademas, a la utilizacion de la lignina para la preparacion de una composicion
aglutinante o una composicion adhesiva. La lignina recuperada también puede utilizarse para la preparacion de
diversas modificaciones de lignina o lignina funcionalizada.

La lignina de bajo peso molecular recuperada del filtrado, que se origina en un procedimiento en el que precipita la
lignina y se separa del liquido negro, mediante el procedimiento, segin la presente invencién, se puede utilizar junto
con, por ejemplo, una sustancia o sustancias polimerizables, un agente de reticulacién y un catalizador para producir
una composicion aglutinante. La composicion aglutinante producida puede utilizarse como tal o como parte de una
composicion adhesiva junto con uno o mas componentes adhesivos seleccionados de un grupo que comprende
otros aglutinantes, extendedores, aditivos, catalizadores y cargas.

La composicion aglutinante y/o la composicién adhesiva se pueden utilizar para aplicaciones de encolado. Por
ejemplo, una estructura compuesta en capas puede estar formada por dos o mas capas que incluyen, como minimo,
una capa de chapa de madera, en la que las capas estan dispuestas una sobre la otra y combinadas mediante
encolado con la composicién aglutinante y/o la composicion adhesiva. En la presente memoria descriptiva, a menos
que se indique lo contrario, la expresion "chapa de madera" se utiliza para referirse a una chapa, que puede
formarse de cualquier material, por ejemplo, material basado en madera, material de fibra, material compuesto o
similar. En este contexto, el grosor de la chapa de madera puede variarse. Por lo general, el grosor de la chapa de
madera es inferior a 3 mm.

La estructura compuesta en capas se puede seleccionar de un grupo que comprende un producto de panel de
madera, un producto de madera contrachapada, un producto compuesto y un producto de panel prensado. La
estructura compuesta en capas puede estar formada por varias capas, preferentemente capas de chapa de madera,
en las que las capas se colocan una encima de la otra y se encolan entre si. La estructura compuesta estratificada
también puede estar formada por varias capas de papel o estera de fibras.

La composicion adhesiva formada se puede utilizar para pegar un producto de madera. El producto de madera se
puede seleccionar de un grupo que comprende una tabla de madera, una chapa de madera y una barra de madera.

Las realizaciones de la presente invencién descritas anteriormente se pueden utilizar en cualquier combinacién entre
si. Varias de las realizaciones se pueden combinar juntas para formar una realizacion adicional de la presente
invencién. Un procedimiento, una lignina o una utilizacion, a los que se refiere la presente invencién, puede
comprender, como minimo, una de las realizaciones de la presente invencién descritas anteriormente.

Una ventaja de la presente invencion es que la lignina que tiene un bajo peso molecular puede recuperarse de un
filtrado, que se forma en un procedimiento en el que la lignina se precipita y se separa del licor negro y que
habitualmente termina como residuo en, por ejemplo, una planta de evaporacion.

Una ventaja de la presente invencion es que una fraccion de lignina de bajo peso molecular, que es mas reactiva
que la lignina de alto peso molecular, puede recuperarse para una utilizacion posterior. Se puede utilizar lignina mas
reactiva, de bajo peso molecular, por ejemplo, en sintesis quimica, en la que se necesita mas reactividad.

Una ventaja de la lignina de bajo peso molecular separada y recuperada mediante el procedimiento, segun la
presente invencién, es que es mas soluble y compatible con otras matrices que la lignina estandar precipitada
habitualmente a partir de, por ejemplo, licores de coccion.
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EJEMPLOS

Ahora se haré referencia en detalle a las realizaciones de la presente invencion, un ejemplo de la misma se ilustra
en el dibujo adjunto.

La siguiente descripcion describe algunas formas de realizacion de la presente invencion en un detalle tal que un
experto en la materia puede utilizar la presente invencién basandose en la divulgacion. No todas las etapas de las
realizaciones se discuten en detalle, ya que muchas de las etapas seran obvios para el experto en la materia,
basandose en la presente memoria descriptiva.

La figura 1 ilustra un procedimiento, segun una realizacion de la presente invencion, para recuperar lignina de bajo
peso molecular a partir de un filtrado.

El filtrado a tratar mediante el procedimiento, segun la presente invencion, es un filtrado obtenido a partir de un
procedimiento en el que la lignina se precipita y se separa del licor negro. Es decir, la parte principal de la lignina en
el licor negro se recupera mediante un primer procedimiento de precipitacion que da como resultado tortas de lignina
de lignina de alto peso molecular y se forma un filtrado que comprende lignina de bajo peso molecular. El filtrado
puede pretratarse, si es necesario, antes de someterse a las etapas del procedimiento de la presente invencion, por
ejemplo, el sulfuro de hidrégeno puede eliminarse por aireacion del filtrado antes de ajustar el pH del filtrado.

Después de diversas preparaciones, la etapa a) se lleva a cabo ajustando el pH del filtrado a un valor de 3-4. La
etapa a) se lleva a cabo a una temperatura de 50-70°C. El agente antiespumante se puede afadir al filtrado para
facilitar el ajuste del pH y la mezcla. Como resultado del ajuste del pH del filtrado, la lignina precipita.

Después de la etapa a), se lleva a cabo la etapa b) separando la lignina precipitada del filtrado. La etapa b) puede
llevarse a cabo de maneras alternativas, es decir, bi) o bii). La etapa bi) comprende dejar que el filtrado tratado de
acuerdo con la etapa a), repose durante 5-20 horas, preferentemente 16 horas, después de lo cual la lignina
precipitada se filtra utilizando un filtro de vacio o un filtro a presion. El tiempo de retardo anterior permite la formacion
de particulas de lignina que son adecuadas para filtrarse desde el filtrado. La etapa bii) comprende dejar que la
lignina precipitada sedimente y posteriormente se elimina mediante sifonacion el exceso de filtrado.

Como resultado de la etapa b), es decir, la etapa bi) o la etapa bii), se forman tortas de lignina. Estas tortas de
lignina separadas se vuelven a suspender en la etapa ¢) a una temperatura de 50-70°C hasta que el contenido de
sélidos secos de la suspension sea del 25-40% en peso. Ademas, el pH de la suspension se ajusta a un valor de
2-3, por ejemplo, 2,5. La suspensién se mezcla durante 15 minutos-5 horas a la temperatura anterior, después de lo
cual la suspensién se diluye con agua que tiene una temperatura de 20-70°C (etapa d)) y la suspensién se mezcla
vigorosamente durante 0,5-5 horas.

Después de lavar la suspension en la etapa d), la lignina se separa de la suspension en la etapa e) permitiendo que
la lignina sedimente durante 2-16 horas y posteriormente se elimina mediante sifonacion el exceso de agua de
lavado.

El rendimiento de lignina de bajo peso molecular obtenido es, aproximadamente, del 30-40% en peso. La lignina
separada puede secarse adicionalmente, por ejemplo, a 60°C y molerse a un tamafio de particula deseado.

EJEMPLO 1 - Recuperacion de lignina de bajo peso molecular a partir de un filtrado
En este ejemplo, la lignina se recuperd segun la realizacion presentada en la figura 1.

El filtrado del que debia separarse la lignina de bajo peso molecular se obtuvo a partir de un procedimiento en el que
precipito lignina de alto peso molecular y se separ6 del licor negro, y en el que la lignina de peso molecular menor
acaba en un filtrado resultante. El contenido de lignina residual del filtrado era, aproximadamente, del 14% en peso
de materia seca. El contenido de lignina se determiné midiendo la absorbancia de una muestra mezclada con alcali
con un espectrometro UV-Vis a 280 nm y comparando el valor obtenido con un patron. El filtrado comprendia
moléculas de lignina, cada una de las cuales tenia un peso molecular de 3.000 g/mol o inferior. El peso molecular se
determiné por cromatografia de exclusion por tamafios (Dionex).

Este tipo de lignina precipité mediante el ajuste del pH del filtrado a 3-4, mediante la adiciéon de acido sulfarico al
filtrado. La concentracién del acido sulftrico fue del 50% en peso. Mediante la utilizacién de una concentracion tan
elevada, se evitd la dilucién innecesaria del filtrado. El agente antiespumante también se afiadi6é al filtrado. La
precipitacion de la lignina en el filtrado tuvo lugar a una temperatura de entre 50 y 70°C.

Después de un tiempo de retardo de, aproximadamente, 16 horas, se separ6 la lignina precipitada del filtrado
mediante filtracion al vacio. Formas alternativas para separar la lignina precipitada del filtrado incluyen la utilizacion
de un filtro a presién, la sifonacién del exceso de filtrado después de que se haya permitido a la lignina precipitada
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sedimentar o la lignina precipitada puede eliminarse del fondo de la base de sedimentacién mediante un husillo
transportador.

Las tortas de lignina separadas se resuspendieron a una temperatura de 50-70°C, de modo que el contenido de
sélidos secos de la suspension fue de, aproximadamente, el 30% en peso. El pH de la suspensién se ajusté a,
aproximadamente, 2,5 afiadiendo acido sulflrico al 25%. La suspension con el pH ajustado se mezclé durante,
aproximadamente, 1 hora a una temperatura de 50-70°C.

A continuacion, el contenido de sélidos secos de la suspension se ajustd al 5% en peso afiadiendo agua de lavado y
la suspension se mezclé enérgicamente durante 30 minutos, aproximadamente, después de lo cual se dejo
sedimentar la lignina durante 14 horas. Posteriormente, se elimind mediante sifonacién el exceso de agua de lavado.

El rendimiento de lignina de bajo peso molecular recuperada mediante el procedimiento fue del 39% en peso.

Las tortas de lignina formadas se secaron a una temperatura de 60°C y se molieron hasta un tamafo de particula
deseado.

EJEMPLO 2 - Utilizacion de la lignina de bajo peso molecular recuperada en la produccion de una composicion
aglutinante

En este ejemplo, se preparé una composicién aglutinante utilizando la lignina recuperada, segun el ejemplo 1. Se
utilizaron los siguientes componentes y cantidades de los mismos:

concentracion  cantidad (g)

agua 179
NaOH-I 50% 102
Fraccién de lignina HMW 97% 146
Fraccion de lignina LMW 97% 72

fenol (sustancia polimerizable) 90% 123
formaldehido (agente de reticulacion) 40% 370
NaOH-II 50% 51

La fraccion de lignina HMW (fraccién de lignina de alto peso molecular) se obtuvo a partir de licor negro como
resultado de un procedimiento ordinario de precipitaciéon de lignina, tal como se ha descrito anteriormente, que da
como resultado tortas de lignina que comprenden lignina de alto peso molecular y que produce un filtrado que
comprende lignina de bajo peso molecular. La fraccion de lignina LMW (fraccién de lignina de bajo peso molecular)
comprendia lignina recuperada, segun el ejemplo 1.

En primer lugar, se mezclaron agua, la primera parte de NaOH (NaOH-I) y lignina HMW con calentamiento, de
manera que se formé una dispersion. A continuacion, la temperatura se ajustdé a 50°C, se afiadio el fenol y
posteriormente se afiadié el formaldehido de forma escalonada durante un periodo de una hora. La temperatura se
mantuvo por debajo de 75°C. Después de que se hubiera afiadido el formaldehido, se afiadié la segunda parte de
NaOH (NaOH-II). Después de la adicién de NaOH-II, la composicién se procesé a 75°C hasta que la viscosidad de la
composicion fue de 100 cP. Posteriormente, se afiadié lignina LMW a la composicion. El procesado continué a la
temperatura de 75°C hasta que la viscosidad de la composicion formada fue de, aproximadamente, 305 cP.
Posteriormente la composicion se enfri6 dando como resultado una viscosidad final de 350 cP. La viscosidad se
midié a una temperatura de 25°C.

En este ejemplo, se utilizan fenol y formaldehido como ejemplos de sustancia polimerizable y agente de reticulacion,
respectivamente. Sin embargo, se puede utilizar igualmente bien cualquier otra sustancia polimerizable o agente de
reticulacién en el procedimiento de produccién de la composicion aglutinante. La sustancia polimerizable se puede
seleccionar, por ejemplo, de un grupo que comprende fenol, cresol, resorcinol y combinaciones de los mismos,
hidroxifenoles de base bioldgica y sus derivados, lignina y taninos. El agente de reticulacion se puede seleccionar,
por ejemplo, de un grupo que comprende un aldehido, un derivado de un aldehido, un compuesto que forma
aldehido y combinaciones de los mismos. El agente de reticulacién se puede seleccionar, por ejemplo, de un grupo
gue comprende formaldehido, hexametilentetramina, paraformaldehido, trioxano, aldehido aromatico, glioxal, alcohol
furfurilico, caprolactama, compuestos de glicol y cualquier combinacién de los mismos. El aldehido aromatico puede
ser furfurilaldehido.

EJEMPLO 3-Preparacion de una composicion adhesiva

En este ejemplo, se utiliz6 la composicion aglutinante producida en el ejemplo 2 para la produccién de una
composicion adhesiva. La composicién aglutinante se mezclé con extendedores, cargas, catalizadores, aditivos,
como ejemplos de los cuales se pueden mencionar, por ejemplo, almidon, serrin y endurecedor (por ejemplo,
taninos o carbonatos), formando de este modo la composicion adhesiva.
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Resulta obvio para un experto en la materia que, con el avance de la tecnologia, la idea basica de la presente
invencion puede implementarse de diversas maneras. La presente invencion y sus realizaciones, por lo tanto, no
estan limitadas a los ejemplos descritos anteriormente; en su lugar, pueden variar dentro del alcance de las
reivindicaciones.
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REIVINDICACIONES

1. Procedimiento para recuperar lignina de bajo peso molecular a partir de un filtrado, en el que la lignina de bajo
peso molecular comprende moléculas de lignina que tienen un peso molecular de 3.000 g/mol o inferior,
caracterizado por que el filtrado se obtiene a partir de un proceso en el que la lignina se precipita a partir de licor
negro y el precipitado formado se separa del mismo mediante filtracién, dando como resultado que se produzca el
filtrado que comprende lignina de bajo peso molecular, y por que el procedimiento comprende

las siguientes etapas:

a) ajustar el pH del filtrado a un valor de 3-4 para precipitar la lignina en el filtrado;

b) separar la lignina precipitada del filtrado;

c) resuspender la lignina separada hasta que el contenido de soélidos secos de la suspension sea del 25-40% en
peso y ajustar el pH de la suspensién a un valor de 2-3;

d) lavar la suspension; y

e) separar la lignina de la suspension.

2. Procedimiento, segun la reivindicacién 1, caracterizado por que la etapa a) comprende ajustar el pH del filtrado
mediante la utilizacién de un agente acidificante.

3. Procedimiento, segun la reivindicacion 2, caracterizado por que la concentracion del agente acidificante es del
30-60% en peso, preferentemente, del 45-55% en peso y, mas preferentemente, del 50% en peso.

4. Procedimiento, segun cualquiera de las reivindicaciones 1-3, caracterizado por que el pH del filtrado se ajusta en
la etapa a) afiadiendo acido sulfdrico y/o sesquisulfato de sodio al filtrado.

5. Procedimiento, segun cualquiera de las reivindicaciones 1-4, caracterizado por que la etapa a) comprende
ajustar la temperatura del filtrado a 50-70°C.

6. Procedimiento, segln cualquiera de las reivindicaciones 1 a 5, caracterizado por que la etapa a) comprende
afadir agente antiespumante al filtrado.

7. Procedimiento, segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 6, caracterizado por que la etapa b) comprende
separar la lignina precipitada del filtrado mediante un filtro de vacio o un filtro de presion, después de un tiempo de
retardo de 5-15 horas.

8. Procedimiento, segun cualquiera de las reivindicaciones 1-7, caracterizado por que la etapa b) comprende
permitir que la lignina precipitada sedimente y, posteriormente, eliminar mediante sifonacion el exceso de filtrado.

9. Procedimiento, segln cualquiera de las reivindicaciones 1-8, caracterizado por que la etapa c) comprende
resuspender la lignina separada a una temperatura de 50-70°C.

10. Procedimiento, segun cualquiera de las reivindicaciones 1-9, caracterizado por que la etapa d) de lavado de la
suspension comprende diluir la suspension con agua hasta que el contenido de sélidos secos de la suspension esté
por debajo del 20% en peso, preferentemente, por debajo del 10% en peso y, mas preferentemente, del 5% en peso,
aproximadamente, y mezclar la suspensién durante 0,5-5 horas, preferentemente 0,5-2 horas.

11. Procedimiento, segun cualquiera de las reivindicaciones 1-10, caracterizado por que la etapa e) de separacion
de la lignina de la suspensién comprende permitir que la lignina sedimente y posteriormente eliminar mediante
sifonacion el exceso de liquido.

12. Procedimiento, segun la reivindicacion 11, caracterizado por que el procedimiento comprende, ademas, la
etapa f) de secado de la lignina separada de la suspension.

13. Procedimiento, segun la reivindicacion 12, caracterizado por que el procedimiento comprende, ademas, la
etapa g) de moler la lignina seca.



ES 2658970 T3

filtrado

v

precipitar la lignina en el filtrado

A

separar la lignina precipitada del filtrado

f——

resuspender la lignina separada

<_ ‘

lavar la suspension

<_

separar la lignina de la suspensién

I

lignina de bajo peso molecular

Fig. 1

10

Etapa a)

Etapa b)

Etapa C)

Etapad)

Etapa e)



	Primera Página
	Descripción
	Reivindicaciones
	Dibujos

