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DESCRIPCION
Método para producir xilopolisacaridos modificados
Campo de la invencion
La presente invencion se refiere a un método para producir un xilopolisacarido modificado.
Antecedentes de la invencion

De acuerdo con el patrén japonés de ingesta dietética de fibras dietéticas descrito en la edicion del 2015 del
Ministerio de Salud, Trabajo y Riqueza, se dice que preferiblemente los adultos masculinos y femeninos ingieran
fibras dietéticas de 19 ga 20 g o mas, y 17 g a 18 g o mas al dia, respectivamente. Sin embargo, segun el Informe
de la Encuesta de Salud Publica y Nutricion de 2012, el hecho es que los adultos masculinos y femeninos solo
ingieren fibras dietéticas de 13,0 g a 17,1 g, y aproximadamente 13,2 g a 17,1 g, respectivamente.

El mercado de polisacaridos como la dextrina, la polidextrosa y el glucomanano no digeribles, que son una clase de
fibras dietéticas, tiende a expandirse. Esta tendencia muestra un gran interés de las personas en las fibras dietéticas
y, por lo tanto, el mercado ha excedido en tamafio al mercado de oligosacaridos.

Por otro lado, hay movimientos en el mercado de los oligosacaridos no solo para perseguir un objetivo para mejorar
la funcion intestinal simplemente como factor de crecimiento de las bifidobacterias, sino también para exigir nuevas
funciones para mejorar los sintomas alérgicos y mejorar la funcién inmune al oligosacarido.

Originalmente, en muchos casos las fibras dietéticas se refieren a un término general de hidrolizados parciales de
celulosa, hemicelulosas y lignina que forman las paredes celulares de las plantas, ademas de esas mismas
sustancias. Sin embargo, las paredes celulares de las plantas son dificiles de degradar, lo que genera dificultades
para extraer industrialmente fibras dietéticas de las paredes celulares de las plantas a bajo costo. Esta extraccion
tiene un problema técnico al igual que la dificultad en la produccién industrial de bioetanol a partir de un material
celuldsico. Por lo tanto, las fibras dietéticas solubles en agua que se venden en el mercado son en muchos casos
polisacaridos no digeribles producidos a partir de almidon como material de partida.

El xilano, que es un tipo de hemicelulosas que forman las paredes celulares de las plantas, es un polimero que tiene
B-D-xilopiranosa como unidad basica. Ademas, ya se ha puesto en practica una tecnologia para producir xilosa y un
xilooligosacarido a partir de xilano (véase el Documento de Patente 1). Sin embargo, a fin de la tendencia nutriente
del mundo moderno, se exige una tecnologia para separar un polisacarido macromolecular que tenga una funcién de
fibras dietéticas, o una tecnologia para recolectar un oligosacarido funcional que tenga cadenas laterales
modificadas derivadas de las paredes celulares de las plantas.

Se conoce un método para producir un sacarido a partir de biomasa que contiene xilano desde hace mucho tiempo,
que se realiza hidrolizando xilano mediante el uso de un acido o un alcali. Especificamente, la xilosa (es decir, el
monosacarido), que es una materia prima del xilitol, se obtiene industrialmente hidrolizando el xilano con acido
sulfurico. Ademas, se sabe que un método para producir un oligosacarido a partir de xilano se realiza hidrolizando
enzimaticamente xilano. Los xilooligosacaridos disponibles en el mercado se producen en muchos casos mediante
dicho método enzimatico. El método enzimatico se realiza después de un pretratamiento en el que se afiade de
antemano una solucién alcalina o se hierve una materia prima a fin de acortar el tiempo de reaccién.

Las tecnologias respectivas mencionadas anteriormente para producir un sacarido tienen una serie de desventajas.
Es decir, aunque la hidrélisis se realiza mediante un catalizador acido-base, la carga ambiental generada por un
acido y un alcali es relativamente grande y un grupo util derivado de las paredes celulares de las plantas que
modifica un xilopolisacarido es eliminado por el acido y el alcali. Por lo tanto, recientemente se ha llamado la
atencién sobre la llamada tecnologia de reaccion hidrotérmica, en la que se utiliza agua a alta temperatura y alta
presién para la biomasa (véase Documento de Patente 2 y Documento no de Patente 1).

Cuando la temperatura y la presion del agua exceden el punto critico de 374 °C y 23,4 MPa, el agua se convierte en
un fluido homogéneo diferente de un gas o un liquido. Dicho fluido se denomina agua supercritica y muestra una
reactividad lo suficientemente alta como para descomponer sustancias casi organicas. Téngase en cuenta que un
fluido mantenido a una temperatura y presion mas bajas que el punto critico se denomina agua subcritica, agua a
alta temperatura y alta presion, o agua caliente a presion o similares.

La reaccion de hidrolisis de una cadena de sacarido generada cuando se usa un &cido, un &lcali y una enzima tiene
lugar por un catalizador acido-base. En el presente documento, el agua a alta temperatura y alta presién en la
tecnologia de reaccion hidrotérmica tiene la misma funcién. El agua proporciona una variedad de campos de
reaccion cuando se modifica su temperatura y presion. Este perfil permite evaluar el agua a alta temperatura y alta
presion como un disolvente con una baja carga ambiental, de modo que los polisacaridos que forman las paredes
celulares de las plantas se hidrolizan y se hacen solubles en el agua a alta temperatura y alta presion.
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Un reactor hidrotérmico que genera experimentalmente agua a alta temperatura y alta presién esta configurado para
incluir un recipiente a presion de tipo discontinuo y un controlador de temperatura hecho de un metal anticorrosivo
con una capacidad de varias a varias decenas de ml. Ademas, también se investiga un reactor hidrotérmico de tipo
flujo continuo que tiene una tuberia de reaccién de tipo tubular. Esos reactores hidrotérmicos se verifican en una
planta de banco a escala.

En un reactor hidrotérmico de flujo continuo, una tuberia de reaccion que tiene un cierto grado de capacidad
calorifica y una longitud de tuberia se somete a control de temperatura, y un material de biomasa pasa a través de
ella a una velocidad constante. Ademas, estos reactores hidrotérmicos tienen la ventaja de permitir que se alcance
una temperatura y un tiempo de reaccién muy bruscos mediante el ajuste de las condiciones adecuadas para las
etapas de aumento de la temperatura y enfriamiento (véase el Documento de Patente 3 y el Documento no de
Patente 2).

Documentos de la técnica anterior
Documentos de patente

Documento de patente 1: Publicacién de solicitud de patente japonesa no examinada por el publico n.° 2003-
48901.
Documento de patente 2: Publicacién de solicitud de patente japonesa no examinada por el publico n.° 2010-
57509.

Documento no de patente

Documento no de patente 1: S. Makishima, M. Mizuno, N. Sato, K. Shinji, M. Suzuki, K. Nozaki, F. Takahashi, T.
Kanda e Y. Amano: Desarrollo de un reactor hidrotérmico de flujo continuo para la recuperacion de la fraccion de
hemicelulosa a partir de mazorcas de maiz, Bioresource Technology, 100, 2842 (2009).

Sumario de la invencion
Problemas a resolver por la invencion

Se puede llevar a cabo un método para producir xilosa (es decir, monosacarido) descomponiendo biomasa que
contiene xilano en moléculas pequefias usando un método de hidrélisis acida, por ejemplo, usando un acido para
realizar un tratamiento de hidrolisis. Sin embargo, el método de hidrélisis acida tiene una alta reactividad, por lo que
la hidrolisis del xilano se produce con demasiada rapidez.

Esta reactividad hace que sea dificil terminar la reaccion de hidrélisis dentro de una fase de xilopolisacarido que
tiene un peso molecular grande (es decir, el xilopolisacarido incluye un xilooligosacarido que tiene aproximadamente
2-12 grados de polimerizacion de monosacarido (es decir, grado de polimerizacién), lo mismo se aplicara en
adelante).

Ademas, a fin de la alta tasa de hidrélisis y la selectividad, es probable que el xilano en la biomasa se hidrolice
mediante la aplicacion de una enzima (por ejemplo, xilanasa) capaz de hidrolizar el xilano a la biomasa. Sin
embargo, si la biomasa se trata con un élcali como pretratamiento de la reaccién enzimatica, este tratamiento
hidroliza sustituyentes tales como un grupo acetilo y un grupo arabinofuranosilo o similares derivados de las paredes
celulares de las plantas y presentes en las cadenas laterales del xilopolisacarido en xilano.

Por consiguiente, en un método para usar un alcali combinado con una enzima, se produce predominantemente un
xilo-homo-oligosacarido de bajo peso molecular y no modificado que no tiene cadenas laterales (es decir, el grado
de polimerizacién es de 2-3). Esto dificulta la recoleccidn de un xilopolisacarido modificado.

En el presente documento, a fin de proteger las cadenas laterales modificadas de un xilopolisacarido contra un
tratamiento alcalino, existe un método para hacer que la xilanasa actle directamente sobre la biomasa sin un
tratamiento alcalino. Sin embargo, en este caso, la velocidad de hidrolisis se vuelve extremadamente baja, de modo
que las cadenas laterales modificadas inhiben la reaccién, dando como resultado una disminucién en el rendimiento.
Por lo tanto, a fin de aumentar la velocidad de hidrélisis, se considera que usa una gran cantidad de xilanasa.

Sin embargo, una formulacién de xilanasa disponible en el mercado se contamina con esterasa durante el proceso
de produccién. Por lo tanto, el uso de una gran cantidad de xilanasa permite la contaminaciéon de una gran cantidad
de esterasa en el sistema de reaccién. Esta esterasa contaminada elimina los sustituyentes presentes en las
cadenas laterales de xilano, de modo que predominantemente se forma un xilo-homo-oligosacarido de bajo peso
molecular y no modificado de manera similar al método para usar un alcali en combinaciéon con una enzima. Esto
dificulta la recoleccién de un xilopolisacarido modificado.
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Cuando se tienen en cuenta las desventajas anteriores, es dificil producir selectiva e industrialmente un
xilopolisacarido modificado con un gran peso molecular mediante un método enzimatico. Ademas, la produccién de
un xilopolisacarido modificado de bajo peso molecular requiere una gran cantidad de xilanasa purificada de la que se
elimina la esterasa, lo que da como resultado un proceso industrialmente poco practico. Por lo tanto, se demanda un
método para producir industrialmente en masa un xilopolisacarido modificado.

En el presente documento, existe la posibilidad de producir preferentemente un xilopolisacarido modificado si se
puede controlar preferiblemente una reacciéon hidrotérmica de biomasa que contiene xilano. En la reaccién
hidrotérmica, una molécula de agua reacciona con xilano como agente nucleéfilo. Como resultado, preferentemente
se hidroliza un enlace B-1,4 entre xilosas, que son polisacaridos que forman principalmente xilano, y, por lo tanto, se
obtiene un xilopolisacarido modificado protegiendo los sustituyentes. Por lo tanto, existe la posibilidad de producir
industrialmente en masa un xilopolisacarido modificado.

Hasta ahora, en la investigacion que utiliza un reactor hidrotérmico de tipo discontinuo, se ha utilizado un reactor con
una capacidad de varias a varias decenas de ml. En un ensayo a escala para la produccion industrial con una
capacidad de lote de mas de 1 |, se pueden consumir cantidades de tiempo de mas de varias decenas de minutos a
1 hora hasta que la temperatura de reaccién alcance una temperatura preestablecida para mantenerse estable, si el
material de muestra se somete a las condiciones de reaccion, por ejemplo, a 200 °C y durante 10 min. A pesar de
que se mejora la capacidad calorifica del calentador, el control de la temperatura y la capacidad de agitacién dentro
del reactor, es dificil controlar de manera uniforme la energia de la reaccién hidrotérmica dentro del lote en solo 10
minutos contra los historiales térmicos predominantes generados en las etapas de calentamiento y enfriamiento. Los
historiales térmicos excesivos no solo provocan la eliminacién de los sustituyentes sino que también aumentan las
cantidades del monosacérido xilosa generadas de esta manera. Esto da como resultado la produccion de furfural
que es un producto de degradacion excesiva de la xilosa. Dado que el furfural inhibe fuertemente la reaccion
enzimatica y las etapas de purificacion realizadas en una fase tardia, se debe inhibir la reaccién secundaria que
genera furfural.

Por lo tanto, se ha desarrollado un reactor hidrotérmico de flujo continuo provisto de una tuberia de reaccién de tipo
tubular. El reactor esta configurado principalmente para hacer que una suspension de biomasa fluya hacia la tuberia
de reaccién termocontrolada a una velocidad constante. Por lo tanto, si los componentes de las unidades de
calentamiento y enfriamiento estan bien disefiados, esto puede tener el mérito para que se pueda alcanzar una
temperatura y un tiempo de reaccion muy bruscos (por ejemplo, la publicacion de solicitud japonesa no examinada
por el publico n.° 2008-253861 y S. Makishima y N. Sato: Tecnologia de produccién de varios sacaridos usando
reaccion hidrotérmica, Applied Saccharide Science, 2 (3), pp. 174-179 (2012)).

Sin embargo, dicho reactor de tipo tubular también genera un problema de aumento de escala similar al reactor de
tipo discontinuo anterior. Por ejemplo, a medida que aumenta el area de la seccién transversal de un tubo con un
diametro de una pulgada para mejorar el rendimiento del tratamiento del reactor de tipo tubular, los movimientos de
un fluido dentro del reactor cambian gradualmente.

Especificamente, a medida que aumenta el area de la seccion transversal del tubo, disminuye la eficiencia de la
conductividad térmica a una materia prima. Ademas, dichos fendmenos pueden ocurrir cuando se producen
turbulencias dentro del reactor haciendo que una materia prima pase mas rapido de lo esperado (es decir, un paso
anormal), o cuando se produce acumulacion por sedimentacion que da lugar a un retraso del flujo.

Como se ha mencionado anteriormente, un simple aumento en el area de la seccién transversal del reactor de tipo
tubular deteriora unas condiciones denominadas de "flujo pistén" en la que una materia prima que fluye de este
modo en el reactor se descarga sucesivamente al recibir energia de reaccion uniforme. Ademas, este fendmeno
deteriorado disminuye notablemente el rendimiento del xilopolisacarido modificado, lo que lleva a la generacién de
subproductos.

Para resolver los inconvenientes anteriores, se puede considerar que estan conectados en paralelo una pluralidad
de reactores de tipo tubular y estd conectada una bomba grande para hacer que una materia prima fluya
respectivamente a través de los reactores de tipo tubular calentados. Sin embargo, a pesar de que aumenta la
cantidad total de las distribuciones, el caudal por reactor de tipo tubular fluctia debido a una diferencia en la pérdida
de presion de cada reactor de tipo tubular.

En consecuencia, esto da como resultado una desviacion de los historiales de reaccion. Por lo tanto, a fin de evitar
la deflexion, el reactor de tipo tubular y la bomba grande deben disefarse independientemente. Sin embargo, este
disefo requiere la disposicion en paralelo de varios cientos de reactores de tipo tubular con una baja capacidad, lo
que requiere grandes gastos en dispositivos.

Investigar un fluido a alta temperatura y alta presion es nada menos que aplicar las propiedades fisicoquimicas de
un medio como el agua y, por lo tanto, se ha investigado en varios campos de la ingenieria quimica, como la
ingenieria de procesos, la ingenieria de materiales y la ingenieria nuclear. En muchos casos, un reactor que genera
una reaccion hidrotérmica estd disefiado casi directamente para la descomposicion hidrolitica completa de
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compuestos organicos o un dispositivo de pretratamiento de biomasa fermentada o de sacarificacién enzimatica de
la biomasa (por ejemplo, Publicacién de patente japonesa n.°4691214).

La presente invencion se realiza a fin de resolver los inconvenientes anteriores. Por lo tanto, un objeto de la presente
invencion es proporcionar un método capaz de producir industrialmente en masa un xilopolisacarido modificado a
partir de biomasa.

Medios para resolver los problemas

Los presentes inventores han investigado seriamente a fin de resolver los inconvenientes anteriores, lo que da como
resultado los siguientes hallazgos. En concreto, la presente invencion se refiere a un método para producir un
xilopolisacarido modificado que conserva sustituyentes en una cadena lateral de xilano. Una materia prima del
método es la biomasa que contiene xilano en las paredes celulares de las plantas para producir el xilopolisacarido
modificado. En el presente documento, xilano tiene al menos un tipo de sustituyentes seleccionados de un grupo
acetilo, un grupo feruloil arabinofuranosilo y un grupo cumaroil arabinofuranosilo, en una de sus cadenas laterales.

Especificamente, la biomasa se somete a un tratamiento hidrotérmico continuo en condiciones controladas: a una
temperatura de reaccion de 160 °C 0 mas; a una presion de reaccién de presién de vapor de agua saturada o mas a
dicha temperatura de reaccion; y con un parametro de severidad Ro que varia de 3000 a 7000 calculado por la
siguiente ecuacion (1). El tratamiento hidrotérmico continuo se lleva a cabo mediante un reactor cilindrico de flujo
piston provisto de un mecanismo de control de paso dentro del reactor. El mecanismo de control de paso genera un
flujo pistdn sobre la suspension que incluye la biomasa a un contenido sélido en la proporcion del 10 % en masa al
30 % en masa.

RO-_:: Iexp M dt
0 @

......... Ecuacion (1)

donde T (t) representa una variacién con el tiempo en la temperatura (°C); Tr representa una temperatura estandar
(100 °C); t representa un tiempo (min); w representa una constante (= 14,75).

De acuerdo con el método anterior, se puede suprimir la generacion de xilosa y un producto de degradacion
excesiva del propio furfural, y se puede producir un xilopolisacarido modificado que conserva una estructura de
cadena lateral derivada de las paredes celulares de las plantas.

Ademas, el mecanismo de control de paso esta configurado preferiblemente para incluir un rotor en columna que
puede girar alrededor de un eje central dispuesto en la direccién paralela a un flujo de la suspensién.

El mecanismo de control de paso incluye ademas una pluralidad de palas de control de paso que consisten en un
miembro de placa dispuesto en una superficie lateral del rotor, dirigido hacia el exterior del rotor y extendido en la
direccion del flujo de la suspensién.

El mecanismo de control de paso anterior puede generar suficiente flujo piston dentro del reactor y suprimir las
reacciones secundarias debido a un pardmetro de severidad mantenido constantemente que afecta a una materia
prima, por lo que se puede producir un xilopolisacarido modificado sin una disminucién en el rendimiento, a pesar de
un aumento en la escala de produccion.

Ademas, preferiblemente la distancia entre la pala de control de paso orientada hacia la pared interna del reactor de
flujo piston y dicha pared interna se puede establecer en 5 mm o menos.

La distancia puede evitar la sedimentacién y retencion de la suspension, y la aparicion de un paso anormal de la
misma.

Ademas, preferiblemente el rotor puede pivotar de modo que la velocidad periférica del miembro de placa esté en el
intervalo de 0,02 m/s a 0,3 m/s.

Este rango de velocidad puede alargar una ruta de migraciéon de la suspensién, permitiendo la prevencion del paso
anormal y la sedimentacién de la suspensién, asi como la retencion excesiva de la misma. Ademas, también se
puede mejorar la eficiencia de conduccién térmica. Como resultado, el reactor de flujo pistdn puede disefiarse con
un tamafo compacto.

Ademas, preferiblemente se puede formar un orificio pasante en el miembro de placa para que la suspension pueda
pasar a través de él en una direccion periférica del rotor.
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Esta estructura puede generar pasajes suaves y complicados dentro del reactor, lo que permite obtener el flujo
piston sin alterar el flujo de la suspension, lo que lleva a un mayor aumento en el rendimiento.

Ademas, preferiblemente como centro de pivote hay dispuesto un raspador que puede girar alrededor de una parte
periférica del miembro de placa, y el raspador entra en contacto con una pared interna del reactor de flujo piston
mientras el rotor gira.

La estructura puede evitar la retencidén de la suspension y la adhesion de materiales extrafos (es decir, quemados)
cerca de la pared interna dentro del reactor. Por lo tanto, se puede lograr un flujo pistobn muy preciso sin verse
afectado por las propiedades de la suspensién de materia prima y la escala del dispositivo.

Ademas, se hacen reaccionar al menos la B-xilosidasa purificada o la xilanasa con un xilopolisacarido modificado
solubilizado en el reactor de flujo pistén. Esta reaccion puede preservar un sustituyente en una cadena lateral del
xilopolisacarido modificado, permitiendo que se produzcan xilooligosacaridos modificados.

Como se ha mencionado anteriormente, por ejemplo, los xilooligosacaridos muy acetilados (por ejemplo, mono-, di-,
tri-, tetra- o penta-acetil-xilooligosacarido) y el monosacarido xilosa se pueden recoger en un tiempo de reaccion
corto, dejando un grupo acetilo derivado de paredes celulares de las plantas que se preserva en una cadena lateral.
Ademas, por ejemplo, Se pueden recoger xilooligosacaridos muy acetilados (por ejemplo, mono-, di-, tri-, tetra- o
penta-acetil-xilooligosacarido),  feruloil-a-L-arabinofuranosil-xilooligosacarido  (FA-XOS) 'y  p-coumaroil-a-L-
arabinofuranosil-xilooligosacarido (CA-XOS). Ademas de esos oligosacaridos, adicionalmente pueden recogerse
xilooligosacaridos modificados que tienen los sustituyentes descritos anteriormente tales como mono-, di- o tri-acetil-
FA-XOS y mono-, di- o tri-acetil-CA-XOS.

Efecto de la invencién

De acuerdo con la presente invencion, se puede proporcionar un método para producir industrialmente en masa un
xilopolisacarido modificado a partir de biomasa.

Breve descripcion de los dibujos

La FIG. 1 es un diagrama del sistema que muestra un sistema de reaccién de la presente realizacion.

La FIG. 2 es un diagrama de bloques que muestra los respectivos dispositivos usados para producir un
xilopolisacarido modificado a partir de un material molido de biomasa en el sistema de reaccién de la presente
realizacién.

Las FIGS. 3A y 3B son diagramas que muestran estructuras internas del reactor dispuestas en el sistema de
reaccion de la presente realizacién. La FIG. 3A es un diagrama en seccién transversal cuando se ve en la
direccion vertical al flujo de la suspension. La FIG. 3B es una vista transversal tomada a lo largo de la linea A-A
de la FIG. 3A.

Las FIGS. 4A y 4B son diagramas que muestran estructuras internas del reactor dispuestas en el sistema de
reaccion de la presente realizacion. Son modificaciones que se muestran en las FIGS. 3Ay 3B. La FIG. 4A es un
diagrama en seccién transversal cuando se ve en la direccion vertical al flujo de la suspensién. La FIG. 4B es
una vista transversal tomada a lo largo de la linea B-B de la FIG. 4A.

La FIG. 5 es un diagrama grafico que muestra las curvas de rendimiento de los productos representadas contra
un parametro de severidad cuando un material de mazorca de maiz se somete a una reaccion hidrotérmica
precisa por un reactor de tipo discontinuo de baja capacidad que puede controlar con precision las condiciones
de reaccion.

La FIG. 6 es un diagrama grafico que muestra la comparacién de rendimientos cuando un material de mazorca
de maiz se somete a una reaccién hidrotérmica por el reactor de la presente realizacion para producir curvas
obtenidas con precisién por el reactor de tipo discontinuo.

La FIG. 7 muestra los resultados analiticos de MALDI-TOF MS de las relaciones entre el grado de polimerizacion
y el nimero de grupos acetilo del xilopolisacarido modificado producido por el reactor de la presente realizacion.
La FIG. 8 muestra los resultados analiticos de MALDI-TOF MS de la relacién entre el grado de polimerizacién y
el nimero de grupos acetilo del xilopolisacarido modificado producido al hacer que la B-xilosidasa (GH43) actle
sobre el xilopolisacarido modificado producido por el reactor de la presente realizacién.

La FIG. 9 muestra los resultados analiticos de MALDI-TOF MS de las relaciones entre el grado de polimerizacion
y el niumero de grupos acetilo del xilopolisacarido modificado producido al hacer que la endo-B-1,4-xilanasa
(GH10) actue sobre el xilopolisacarido modificado producido por el reactor de la presente realizacion.

La FIG. 10 muestra los resultados analiticos de MALDI-TOF MS de las relaciones entre el grado de
polimerizacion y el nimero de grupos acetilo del xilopolisacarido modificado producido al hacer que la endo-$3-
1,4-xilanasa (GH11) que actle sobre el xilopolisacarido modificado.

Realizaciones para llevar a cabo la invencién

A continuacion, se describiran en detalle los aspectos (o realizaciones) para llevar a cabo la presente invencion
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haciendo referencia apropiadamente a los dibujos adjuntos. Téngase en cuenta que un "xilopolisacarido modificado"
es un polisacarido compuesto por xilosas unidas a glucosidos (es decir, xilopolisacarido). El xilopolisacarido
modificado representa un polisacarido en el que los sustituyentes (por ejemplo, el grupo acetilo) estan presentes en
sus cadenas laterales.

Ademas, en la presente realizacién, el flujo pistén es un flujo extruido de modo que se hace que una suspension
fluya en la misma distribucién de velocidades dentro de un reactor 12. Especificamente, en un reactor de flujo piston,
se evita que se mezclen las subcapas de la suspensién que fluye, y se evita el paso anormal y la retencion de la
suspensién, permitiendo que la suspension fluya a una velocidad constante.

Por lo tanto, la suspensioén introducida al reactor 12 se extruye sucesivamente sin permanecer dentro del reactor 12,
descargandose asi desde el reactor 12. Esta caracteristica permite que toda la suspension se caliente
uniformemente sin excepcion en el reactor 12, y que tenga lugar una reaccion hidrotérmica en condiciones
uniformes, produciendo asi un xilopolisacérido modificado.

En el presente documento, el término "flujo pistdn" en la presente realizacion significa que se genera un flujo piston
sustancial (es decir, condiciones de flujo piston, estado de flujo pistéon) en todo el interior del reactor 12. En este
caso, pueden generarse la turbulencia y la retencién parciales del flujo de la suspensién siempre que dicha
turbulencia y retencidén parciales no deterioren significativamente la curva de rendimiento del xilopolisacarido
modificado. Por lo tanto, no hace falta decir que el "flujo pistén" en la presente realizacién puede ser un "flujo pistén”
teorico e ideal que no genera turbulencias y retencién del flujo de la suspension, pero no se limita al "flujo piston"
tedrico e ideal.

<Estructura del equipo del sistema de reaccién 100>

La FIG. 1 es un diagrama del sistema que muestra un sistema de reacciéon 100 en la presente realizaciéon. Ademas,
la FIG. 2 es un diagrama de bloques que muestra los respectivos dispositivos utilizados para obtener un
xilopolisacarido modificado a partir de un material molido de biomasa en el sistema de reaccién 100 de la presente
realizacién. Los nimeros de referencia que se muestran en la FIG. 2 son idénticos a los de la FIG. 1.

En el sistema de reaccién 100, se puede obtener un xilopolisacarido modificado que conserva los sustituyentes
como un producto de hidrélisis de xilano a partir de una materia prima de biomasa que contiene xilano en las
paredes celulares de las plantas. En el presente documento, xilano tiene al menos un tipo de sustituyentes
seleccionados de un grupo acetilo, un grupo feruloil arabinofuranosilo y un grupo cumaroil arabinofuranosilo en sus
cadenas laterales. El xilopolisacarido modificado se produce en el reactor 12. En consecuencia, el xilopolisacarido
modificado se puede producir particularmente por el reactor 12 mientras se evita la generacién de xilosa y el
producto de descomposicion excesiva de xilosa: furfural.

La biomasa utilizada en el sistema de reaccion 100 se obtiene, por ejemplo, de plantas tales como una mazorca de
maiz que esta disponible como subproducto agricola en cantidades relativamente grandes, y contiene xilano en las
paredes celulares de las plantas. También se encuentran grandes cantidades de xilano en las paredes celulares de
las plantas de los residuos de procesamiento de alimentos de productos agricolas como la mazorca de maiz y el
bagazo de la cafa de azucar, y la biomasa blanda como el sorgo y el erianthus. Ademas, en las paredes celulares
de plantas a base de madera de un arbol de hoja ancha y una madera para pulpa estan contenidas grandes
cantidades de xilano.

El sistema de reaccién 100 incluye una unidad de alimentacion de material 1, un reactor 2 y una unidad de descarga
de material 3. La unidad de alimentacion de material 1 suministra un material molido de biomasa al reactor 2, en el
que el material molido de biomasa se utilizara como materia prima de un xilopolisacarido modificado. El reactor 2
produce el xilopolisacarido modificado a partir de una suspensiéon que contiene el material molido de biomasa asi
introducido a la unidad de alimentacion de material 1. La unidad de descarga de material 3 descarga el
xilopolisacérido asi producido.

A continuacion, se describiran en detalle las estructuras de los respectivos dispositivos siguiendo un flujo de
procesamiento de los materiales que comienza desde el material molido de biomasa introducido a la unidad de
alimentacion de material 1 hasta la produccion del xilopolisacarido modificado descargado desde la unidad de
descarga de material 3.

La unidad de alimentacion de material 1 esta configurada para incluir un dispositivo de mezcla de material 5 y un
tanque de alimentacion de material 8. Primero, el material molido de biomasa se suministra al dispositivo de mezcla
de material 5. El tamafo del material molido de biomasa introducido a la unidad de alimentacion de material 1 es
preferiblemente de 5 um o mas como diametro medio de particula, mas preferiblemente de 20 um o mas, adn mas
preferiblemente de 30 um o mas. Su limite superior es preferiblemente de 1000 pm o menos, mas preferiblemente
de 60 um o menos, aun mas preferiblemente de 40 um o menos.

El didmetro medio de particula se mide mediante un dispositivo de medicién del diametro de particula de tipo
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dispersién por difraccion laser (Nikkiso Co., Ltd.: MT3300). En el dispositivo de mezcla de material 5, el material
molido de biomasa se mezcla con agua de enfriamiento a temperatura media (aproximadamente 100 °C o menos)
procedente de un enfriador 14 que se describira mas adelante, para formar una suspensién fluida. El suministro del
agua de refrigeraciébn a temperatura media desde el enfriador 14 se controla mediante la operacién de
apertura/cierre de una valvula 143. A continuacion, la suspension asi formada se introduce en un tanque de
alimentacion de material 8.

El tanque de alimentacion de material 8 esta provisto de un termostato y palas agitadoras usadas para evitar la
sedimentacion. Debido a esas partes, la suspension se almacena en el tanque de alimentacién de material 8 bajo
agitacion mientras se mantiene adecuadamente su temperatura. Téngase en cuenta que las palas de agitacion
estan controladas por un motor 8a controlado por un inversor. Como se describe mas adelante, el agua de
refrigeracién a temperatura media (aproximadamente 100 °C) introducida desde un enfriador 14 se suministra al
tanque de alimentacion de material 8, pero sus detalles se describiran mas adelante.

Los materiales almacenados en el tanque de alimentacién de material 8 son suministrados al reactor 2 después de
que su caudal sea controlado por un par de bombas: una bomba de refuerzo 9A utilizada para extruir el material y
una bomba de aumento de presion 9B. La bomba de refuerzo 9A es accionada por un motor controlado por un
inversor 9Aa. Ademas, la bomba de aumento de presion 9B es accionada por un motor controlado por un inversor
9Ba.

En el presente documento, una parte de los materiales almacenados en el tanque de alimentacion de material 8 se
descarga al exterior abriendo/cerrando una valvula 7. Ademas, aparte del material almacenado en el tanque de
alimentacion de material 8, al reactor 2 se suministra agua de enfriamiento a alta temperatura (aproximadamente
120 °C-180 °C) introducida desde un enfriador 13 como se describe mas adelante, pero los detalles se describiran
mas adelante.

El reactor 2 esta configurado para incluir un elevador térmico de tipo tubular 10 que eleva la temperatura de una
suspensioén, un reactor cilindrico 12 que produce un xilopolisacarido modificado a partir de xilano (es decir, que tiene
un sustituyente en cadenas moleculares) en la suspension, un calentador 17 que calienta el interior del elevador
térmico 10 y el reactor 12, y los enfriadores de 3 etapas (es decir, el enfriador primario 13, el enfriador secundario 14
y el enfriador terciario 15). Cuando se suministra una suspensién al elevador térmico 10, la suspension mezclada
con agua de enfriamiento a alta temperatura (aproximadamente 120 °C o 180 °C) que fluye desde el reactor 12
descrito mas adelante se suministra al elevador térmico 10. Esta construccién mejora la temperatura eficiencia del
sistema de reaccion 100.

En el presente documento, el valor calorifico se controla por retroalimentacion mediante el calentador 17 y la
cantidad de alimentacion del agua de enfriamiento a alta temperatura en funcién de las temperaturas medidas por
los sensores de temperatura (no mostrados) dispuestos en el elevador térmico 10 y el reactor 12.

En el elevador térmico 10 y el reactor 12, se lleva a cabo una reaccion hidrotérmica mientras se genera un flujo
pistén de la suspension que pasa sucesivamente a través de su interior. Los detalles se describiran mas adelante
haciendo referencia a la FIG. 2. Ademas, el elevador térmico 10 y el reactor 12 tienen la misma estructura. En el
presente documento, la estructura se explicara como un ejemplo del reactor 12. Dentro del reactor, hay dispuesto un
eje 19 (véanse FIGS. 3A y B; no mostrado en las FIGS. 1y 2). El eje 19 esta conectado a un motor controlado por
un inversor 12b. Téngase en cuenta que, en la presente realizacion, el elevador térmico 10 y el reactor 12 estan
dispuestos independientemente. Sin embargo, la disposicion del elevador térmico 10 puede omitirse haciendo que el
reactor 12 asuma la funcion del elevador térmico 10.

Ademas, un miembro de disco en forma de disco 12a usado para sellar el interior del reactor 12 esta unido a un
extremo del reactor 12. El eje 19 conectado al motor 12b esta dispuesto cerca del centro del miembro de disco 12 de
modo que el eje 19 pasa a través del interior y el exterior del reactor 12. En el miembro de disco 12, una unidad de
presién de aceite 21 asegura el rendimiento hermético de un sello de eje 12c dispuesto en una porcion deslizante
del eje 19 que pasa a través del reactor 12. Téngase en cuenta que el agua de enfriamiento se introduce a la unidad
de presion de aceite 21 para enfriar el calor generado por la operacion hidraulica. La circulacién del agua de
enfriamiento se controla abriendo/cerrando las valvulas 210 y 211. Las estructuras internas del elevador térmico 10 y
el reactor 12 se describiran mas adelante haciendo referencia a la FIG. 2 y siguientes.

Una suspension se calienta rapidamente hasta aproximadamente 200 °C, que es una temperatura preestablecida de
la reaccion hidrotérmica en el elevador térmico 10. A continuacion, la suspensiéon asi calentada se introduce al
reactor 12, de modo que tiene lugar una reaccién de formacion (es decir, reaccion hidrotérmica bajo condiciones de
flujo pistén) de un xilopolisacarido modificado durante un tiempo predeterminado en el reactor 12.

La suspension tratada en el elevador térmico 10 y el reactor 12 circula a través del enfriador primario 13, el enfriador
secundario 14 y el enfriador terciario 15 en este orden, enfriandose asi a aproximadamente 40 °C o menos. Téngase
en cuenta que, en las siguientes descripciones, "un enfriador primario 13" se denomina simplemente "un enfriador
13", un enfriador secundario 14 se denomina simplemente "un enfriador 14", y "un enfriador terciario 15" se
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denomina simplemente "un enfriador 15", para simplificar las descripciones.

La suspension asi enfriada a aproximadamente 40 °C o menos en los enfriadores 13, 14 y 15 se suministra a la
unidad de descarga de material 3. Téngase en cuenta que una parte de la suspension enfriada se descarga al
exterior a través de una valvula 161, y el resto se suministra a la unidad de descarga de material 3.

Todos esos enfriadores 13, 14 y 15 son intercambiadores de calor configurados por una tuberia doble (no se
muestra). El agua de refrigeracion se suministra a los enfriadores 13, 14 y 15 desde rutas independientes para que
el agua de refrigeracion circule a través de los enfriadores, respectivamente. Mas especificamente, el agua de
refrigeracién cuya circulacion esta controlada por una valvula 130 se suministra al enfriador 13. El agua de
refrigeracion cuya circulacion esté controlada por una vélvula 140 se suministra al enfriador 14. Ademas, el agua de
refrigeracién cuya circulacion esta controlada por una la valvula 150 se suministra al enfriador 15.

Ademas, el intercambio de calor con la suspension da como resultado la produccién de agua calentada (es decir,
agua de enfriamiento usada), y se descargan diferentes tipos de agua de enfriamiento que tienen diferentes
temperaturas desde los enfriadores 13, 14 y 15 de 3 etapas, respectivamente. Por lo tanto, la suspension
suministrada al enfriador 13 de la etapa superior tiene una temperatura alta. De este modo, el agua de enfriamiento
usada descargada del enfriador 13 (es decir, agua de enfriamiento a alta temperatura) tiene la temperatura mas alta.
Por consiguiente, como se ha mencionado anteriormente, el agua de enfriamiento a alta temperatura se suministra a
la suspensién que se debe suministrar al elevador térmico 10.

En ese momento, el agua de enfriamiento a alta temperatura se suministra cerrando una véalvula 132. En contraste,
cuando el agua de enfriamiento a alta temperatura no se suministra a la suspensién, el agua de enfriamiento a alta
temperatura se descarga hacia afuera abriendo la valvula 132.

Ademas, el agua de enfriamiento usada descargada del enfriador 14 de la etapa intermedia (es decir, agua de
enfriamiento de temperatura media) se suministra al dispositivo de mezcla de material 5 y al tanque de alimentacién
de material 8 como se ha mencionado anteriormente en este documento.

En ese momento, cuando el agua de enfriamiento de temperatura media se suministra al dispositivo de mezcla de
material 5 y al tanque de alimentacion de material 8, el agua de enfriamiento se suministra abriendo una valvula 141
bajo unas condiciones en que la valvula 142 esta cerrada.

Por el contrario, cuando el agua de refrigeracion a temperatura media no se suministra al dispositivo de mezcla de
material 5 y al dispositivo de alimentacién de material 8, el agua de refrigeracion a temperatura media se descarga al
exterior abriendo la valvula 142 bajo unas condiciones en que la valvula 141 esté cerrada.

Ademas, el agua de enfriamiento usada descargada del enfriador 15 de la etapa tardia (es decir, agua de
enfriamiento a baja temperatura) se descarga al exterior abriendo una valvula 151.

En el presente documento, el agua de enfriamiento a alta temperatura y el agua de enfriamiento a baja temperatura
se suministran desde los enfriadores 13, 14 y 15, de modo que la concentracion de contenido sélido de la
suspensién que se va a suministrar al reactor 12 esta en el rango del 10 % en masa al 30 % en masa.

La unidad de descarga de material 3 esta configurada para incluir tanques de descompresién paralelos 22a y 22b, y
un tanque de descarga de material 23 y asi sucesivamente. Los tanques de descompresién 22a y 22b se usan para
liberar presién de la suspension (es decir, suspension presurizada) descargada desde el reactor 2, y descargar la
suspension en un ambiente bajo presion atmosférica. Los tanques de descompresion 22a y 22b estan conectados
con valvulas de conmutacién de material 24a, 24b, 27a y 27b; valvulas de aire de compresion 25a y 25b; valvulas de
ventilacién 26a, 26b; una valvula de sellado a presiébn 27; y una valvula de descarga de material 29,
respectivamente.

Cuando esos componentes se controlan juntos, la suspensién se almacena en los tanques de descompresién 22a y
22b mientras se mantiene la presion de aire dentro del reactor 12 mediante aire de compresion.

Mas especificamente, la operacion se controla de modo que la suspensién del reactor 2 se introduzca a través de la
valvula de conmutaciéon de material 24a al tanque de descompresion 22a, y la presiéon de aire del tanque de
descompresion 22a sea igual a la presion del reactor 12 por la valvula de ventilaciéon 26. En ese momento, todas las
demas valvulas en la unidad de descarga de material 3 estan cerradas.

En las condiciones anteriores, cuando el tanque de descompresion 22a se llena con la suspension, la valvula de
conmutacion de material 24a se cierra y la valvula de conmutacion de material 24b y la valvula de ventilacién 26b se
abren. La suspensién del reactor 2 se introduce a través de la valvula de conmutacion de material 24b al tanque de
descompresién 22b. La operacion se controla de modo que la presion de aire del tanque de descompresion 22b sea
igual a la presién del rector 12 por la valvula de ventilacion 26b.
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Por otro lado, el tanque de compresion 22a lleno de la suspensién se controla para descargar la suspension al
exterior. Mas especificamente, primero, la valvula de ventilacion 26a conectada al tanque de descompresion 22a se
abre gradualmente, por lo que el gas dentro del tanque de descompresion 22a se descarga al exterior. Como
resultado, la presion dentro del tanque de descompresidén 22a se reduce a un nivel de presion al que se puede
descargar la suspensién. A continuacion, cuando se baja la presién dentro del tanque de descompresion 22a, se
hace que la valvula de descarga 27a y una valvula de ajuste del caudal 28 se abran. La suspensién dentro del
tanque 22a se introduce al tanque de descarga de material 23. Como resultado, la suspensién asi introducida al
tanque de descarga de material 23 se almacena en el tanque de descarga de material 23.

Cuando toda la suspension dentro del tanque de descompresion 22a se introduce al tanque de descarga de material
23, la valvula de ajuste del caudal 28 y la valvula de descarga de material 27a se cierran, y la valvula de aire de
compresion 25a se abre para introducir el aire de compresién en el tanque de compresion 22a. A continuacién,
cuando la presién dentro del tanque de descompresion 22a y la presion dentro del reactor 12 se vuelven iguales, la
valvula de aire de compresion 25a se cierra para que entre en un estado de espera.

A continuacioén, la suspension dentro del tanque de compresién 22b se introduce al tanque de descarga de material
23 de manera similar al tanque de compresién 22a. Como se ha mencionado anteriormente, las etapas de descargar
la suspension del tanque de descarga de descompresion 22a y descargar la suspension del tanque de descarga de
descompresién 22b se realizan alternativamente, de modo que toda la suspensién se suministra al tanque de
descarga de material 23 mientras se mantiene la presion interna del reactor 12. En consecuencia, la suspension que
incluye un xilopolisacarido modificado se descarga desde el tanque de descarga de material 23 abriendo la valvula
de descarga de material 29.

Como se ha mencionado anteriormente, la presion interna del reactor 12 se mantiene, lo que permite que la reaccién
hidrotérmica se realice con mayor seguridad en el reactor 12, produciendo asi un xilopolisacarido modificado.
Ademas, la unidad de descarga de material 3 puede ser una unidad de tipo flujo, ademas del reactor de tipo flujo 12.
Esto puede hacer que todo el sistema de reaccion 100 sea un sistema de tipo flujo completo.

<Estructura del reactor 12>

Las FIGS. 3A y 3B son diagramas que muestran la estructura interna del reactor 12 dispuesto en el sistema de
reaccion de la presente realizacion. La FIG. 3A es un diagrama en seccién transversal cuando se ve en la direccion
vertical a la direccion del flujo de la suspension.

La FIG. 3B es una vista transversal tomada a lo largo de la linea A-A de la FIG. 3A. Téngase en cuenta que el
reactor 12 mostrado en las FIGS. 3A y 3B es simplemente un ejemplo de un dispositivo utilizable para operar un
sistema colector 100 de la presente realizacion. Por lo tanto, siempre que el reactor sea un reactor cilindrico de flujo
pistéon que incluye un mecanismo de control de paso que genera flujo pistén dentro del reactor, para ello se puede
utilizar cualquier reactor. Téngase en cuenta que, como se ha mencionado anteriormente, puesto que la estructura
interna del elevador térmico 10 es la misma que en las FIGS. 3A y 3B, en las siguientes descripciones, solo se
explicara la estructura interna del reactor 12 para omitir las explicaciones duplicadas.

Como se muestra en las FIGS. 3A y 3B, el reactor 12 esta configurado para incluir una tuberia hueca (o cilindro) 11;
un eje en columna 19 dispuesto dentro de la tuberia 11 y que gira sobre un pivote central paralelo a la direccion del
flujo de la suspension; y palas de control de paso dispuestas en la superficie externa del eje 19. Ademas, el eje 19
esta conectado a un motor 12b como se ha mencionado anteriormente. Esta construccion permite la rotacion del eje
19y las palas de control de paso 16 asociadas con el movimiento del motor 12b. La direccién de rotacién se muestra
como una flecha C en la FIG. 3B. Sin embargo, la direccién puede ser la inversa.

Ademas, el extremo de la tuberia 11 (es decir, el extremo en la direccién izquierda del dibujo) se puede liberar. Sin
embargo, cuando se opera el reactor 12, el miembro de disco 12a sella el interior de la tuberia como se ha
mencionado anteriormente. El miembro de disco 12a se sujeta a una parte de brida de la tuberia 11 usando pernos
12d y tuercas 12e. Una junta térica esta dispuesta entre el miembro de disco 12a y la parte de brida. Ademas, un
sello de eje 12c esta dispuesto en el exterior del miembro de disco 12 para sellar el miembro de disco 12a y el eje
19.

La pala de control de paso 16 esta configurada para controlar el paso de una suspension (o flujo de una suspension)
dentro del reactor 12. En la presente realizacion, la suspensién se calienta uniformemente por la rotacion del eje 19
que tiene las palas de control de paso 16. Por lo tanto, esas partes (0 mecanismo de control de paso como se ha
descrito anteriormente) pueden denominarse "medios de calentamiento uniforme". La pluralidad de palas de control
de paso 16 estan dispuestas en una superficie periférica del eje 19. En el reactor 12, especialmente la pluralidad de
palas de control de paso 16 estan dispuestas extendiéndose en las cuatro direcciones con intervalos de 90° en la
vista en seccion transversal mostrada en la FIG. 3B.

Esta construccion permite la generacion de un flujo piston suficiente dentro del reactor 12. Ademas, se evitan las
reacciones secundarias porque el parametro de severidad que afecta a la materia prima se mantiene
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constantemente, por lo que se puede obtener un xilopolisacarido modificado sin una disminucién en el rendimiento a
pesar de un aumento en la escala de produccion.

La pala de control de paso 16 esta formada por el miembro de placa 16a dirigido hacia afuera desde el eje 19 y que
se extiende en la direccion paralela al flujo de la suspension. El miembro de placa 16a puede tener un espesor, por
ejemplo, en el intervalo de 3 mm a 15 mm. Ademas, la pala de control de paso 16 (es decir, el miembro de placa
16a) dispuesta en una superficie lateral del eje 19 puede tener un ancho (es decir, longitud en la direccién del flujo
de la suspensién), por ejemplo, en el intervalo de 50 mm a 150 mm.

El reactor 12 tiene las siguientes dimensiones. La tuberia 11 puede tener un diametro interno, por ejemplo, en el
intervalo de 50 mm a 300 mm. Ademas, el reactor 12 puede tener una longitud (es decir, longitud en la direccién del
flujo), por ejemplo, que varia de 500 mm a 3000 mm. Ademas, el eje 19 dispuesto dentro del reactor 12 puede tener
un diametro, por ejemplo, que varia de 30 mm a 200 mm.

Convencionalmente, un reactor que tiene las dimensiones descritas anteriormente puede tratar una suspensién solo
a una tasa de aproximadamente 400 l/dia si las condiciones de circulacion de la suspension son las mismas. Por el
contrario, el reactor 12 de la presente realizacion puede tratar una suspensién a una tasa de aproximadamente
40000 l/dia (es decir, 28 I/min) en una planta grande. Ademas, cuando la suspension se trata a una tasa de
aproximadamente 40000 lI/dia, por ejemplo, se produce un xilopolisacarido modificado a una tasa de
aproximadamente 1800 kg/dia (Téngase en cuenta: convencionalmente, aproximadamente 18 kg/dia).

Ademas, en el miembro de placa 16a, se forma una parte hueca 16b (es decir, un orificio pasante) para que la
suspension pueda pasar a través de ella en la direccién periférica del eje 19. La formacién de la parte hueca 16b
permite la formacién de pasajes suaves y complicados dentro del reactor 12, lo que permite la generacion de flujo
pistén sin alterar el flujo de la suspension, lo que da como resultado un mayor aumento en el rendimiento.

La forma y el tamafo de la parte hueca 16b formada en el miembro de placa 16a no estan limitados
especificamente. Sin embargo, cuando la parte hueca 16b tiene una forma rectangular, la longitud (es decir, longitud
en la direccion de flujo de la suspension) de la parte hueca 16b puede estar, por ejemplo, en el intervalo de 20 mm a
130 mm. Ademas, la altura (es decir, longitud dirigida hacia afuera desde el eje 19) de la parte hueca 16b puede
estar, por ejemplo, en el intervalo de 30 mm a 200 mm.

Con respecto al tamano del paso que controla la pala 16, la distancia d (véase FIG. 3A) entre una pared interna de la
tuberia 11 y una parte periférica 16¢c de la pala de control de paso 16 es de 5 mm o menos en la presente
realizacién. Esta construccién evita la sedimentacion y la retencién de la suspensién, permitiendo la generacion de
un flujo pistdn mucho mejor.

En la presente realizacién, la reaccion dentro del reactor 12 se controla mediante un indice del parametro de
severidad con el fin de generar un flujo piston dentro del reactor 12. Mas especificamente, la temperatura y el tiempo
de reaccion se controlan de modo que el parametro de severidad Ro llegue al rango de 3000 a 7000. En el presente
documento, el parametro de severidad Ro se calcula con la siguiente ecuacion (1) bajo unas condiciones: a una
temperatura de 160 °C o0 mas, a una presién igual o0 mayor que una presién de vapor saturada a dicha temperatura.

Ro = rexp -1 dt
0 @

......... Ecuacion (1)

donde T (t) representa una variacién con el tiempo de la temperatura (°C);
Tr representa una temperatura estandar (100 °C), t representa un tiempo (min) y w representa una constante (=
14,75).

Cuando la presion se ajusta a la presion de vapor saturado o superior y la temperatura se ajusta a 160 °C o mas, se
genera una reaccién hidrotérmica dentro del reactor 12. En el presente documento, el parametro de severidad es un
parametro obtenido al convertir los datos histéricos del calor y tiempo, que han impuesto la suspensién en
condiciones de reaccién hidrotérmica de 100 °C o mas, en un valor energético. Por lo tanto, controlar la reaccién
mediante el parametro de severidad Ro permite la generacion de la reaccion hidrotérmica en las condiciones de
reaccion precisas para obtener un xilopolisacarido modificado.

La velocidad de rotacién del eje 19 dispuesto dentro del reactor 12 se ajusta de modo que la velocidad periférica de
la periferia 16¢ de la pala de control de paso 16 esté en el rango de 0,02 m/s a 0,3 m/s. Ajustar la velocidad de
rotaciéon de la periferia 16¢c a 0,02 m/s 0 mas puede evitar la sedimentacion y la retenciéon de un contenido sélido de
la suspensién y suprimir suficientemente las reacciones secundarias.

Alternativamente, ajustar la velocidad de rotacion de la periferia 16¢c a 0,03 m/s 0 menos permite que el estado de
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flujo pistdn se mantenga lo suficiente y evita una reacciéon secundaria generada por un paso anormal y una reaccion
excesiva debido a la retencién de la suspension. Esto da como resultado un rendimiento suficientemente alto.
Ademas, ajustar la velocidad de rotacién del eje 19 en el rango anterior puede alargar la ruta de migracion de la
suspensién. Este alargamiento puede evitar un paso anormal y la sedimentacién de la suspension, asi como una
retencion excesiva. Ademas, el resultado de aumentar el area de conduccion de calor puede mejorar la eficiencia de
conduccién de calor, permitiendo un disefio compacto del reactor 12.

Las FIGS. 4A y 4B son diagramas que muestran la estructura interna de un reactor 12A dispuesto en el sistema de
reaccion 100 de una realizacién de la presente invencion. El reactor 12A es una modificacion del reactor que se
muestra en las FIGS. 3A y 3B. La FIG. 4A es un diagrama en seccién transversal cuando se ve en la direccion
vertical al flujo de la suspension. La FIG. 4B es una vista transversal tomada a lo largo de la linea B-B de la FIG. 4A.
El reactor 12A mostrado en la FIG. 4A incluye un soporte 18, un miembro de raspado 20a y un miembro de presion
20b.

El soporte 18 es parte de un miembro de placa 16a para soportar el miembro de raspado 20. El miembro de raspado
20a esta unido de forma giratoria a los soportes 18 que estan dispuestos en las periferias de los miembros de placa
16a (es decir, entre el par de soportes 18) por pernos 20c. El miembro de presion 20b evita que el miembro de
raspado 20a caiga giratoriamente al eje 19 por gravedad. Téngase en cuenta que el miembro de presién 20 forma
parte del miembro de placa 16a. Ademas, se forma una parte hueca 16b entre el miembro de presion 20b y el eje
19.

En el reactor 12A, el miembro de raspado 20a es accionado a medida que el eje 19 gira. Es decir, como se muestra
en la FIG. 4B, el miembro de raspado 20a ubicado debajo del eje 19 cae hacia abajo en la direccion vertical para
entrar en contacto con la pared interna de la tuberia 11. En este estado, cuando el eje 19 se gira en la direcciéon de
la flecha D, la rotaciéon del eje 19 continda mientras el miembro de raspado 20a entra en contacto con la pared
interna donde la suspension se retiene facilmente por la tuberia 11. Este mecanismo evita que la suspension se
retenga cerca de la pared interna del reactor 12, permitiendo generar un flujo piston muy preciso sin verse afectado
por una propiedad de la suspensién y la escala del sistema.

<Investigacién comparativa de rendimientos entre el Reactor de tipo discontinuo y el Reactor 12 de la presente
realizacién>

(Investigacion del rendimiento en el reactor de tipo discontinuo>

A continuacion, se produjeron xilopolisacéaridos modificados mediante un reactor de tipo discontinuo (no mostrado)
capaz de controlar con precision una reaccién hidrotérmica, y un reactor 12 mostrado en las FIGS. 3A y 3B con el
propésito de investigar los efectos de los reactores 12 y 12A capaces de generar flujo piston.

Primero, se prepard una suspension para que los materiales molidos de la harina de mazorca de maiz (hecha en
Tailandia) tuvieran una concentracion de contenido soélido del 13,0 % en masa. A continuacion, la suspension
resultante (30 ml) se colocd en un reactor hidrotérmico de tipo discontinuo SUS316 (capacidad de 50 ml, Taiatsu
Techno). A continuacién, la reaccién hidrotérmica se realiz6 usando bafos de sal a tres niveles de temperatura de
180 °C, 190 °C y 200 °C para un tiempo de reaccion opcional que varia de 0 a 24 min, con un parametro de
severidad Ro que varia de 0 a 20.000 calculado por la ecuacion (1).

Especificamente, las suspensiones se sometieron a varios parametros de severidad Ro seleccionando cualquier
temperatura de 180 °C, 190 °C y 200 °C, y opcionalmente cambiando el tiempo de reaccién a la temperatura
seleccionada. Téngase en cuenta que los parametros de severidad reales impuestos a las suspensiones se
calcularon midiendo realmente los historiales de temperatura dentro del reactor hidrotérmico usando un termopar
durante la reaccion hidrotérmica.

Una vez completada la reaccion hidrotérmica, el propio reactor hidrotérmico se enfrié rapidamente con agua fria, y
los productos asi obtenidos se analizaron por HPLC. Mas especificamente, se midieron los contenidos de
xilopolisacarido modificado (es decir, que incluye oligosacaridos con un grado de polimerizacion de 2 o mas, que
varia de aproximadamente 2 a 12), xilosa y furfural con respecto a las fracciones solubles de la suspensién asi
producidas después de la reaccion hidrotérmica.

Ademas, las cantidades del xilano sin reaccionar se calcularon en base a las cantidades de xilosa asi producidas por
la descomposicién del acido sulflrico, con respecto a las fracciones insolubles de la suspensidn espesa asi
producidas después de la reaccion hidrotérmica. Ademas, como enfoque teérico, se calcularon los rendimientos
teoricos (es decir, el rendimiento de produccién de cada componente cuando el xilano se descompuso por completo)
del xilopolisacarido modificado, la xilosa y el furfural por los resultados analiticos avanzados de la composicién de
sacarido de la mazorca de maiz. En el presente documento, los resultados analiticos avanzados se habian obtenido
de antemano usando un método de descomposicion hidrolitica acida.

La FIG. 5 es un diagrama gréafico que muestra las curvas de rendimiento de los productos representadas contra un
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parametro de severidad cuando un material de mazorca de maiz se somete a una reaccién hidrotérmica precisa por
un reactor de tipo discontinuo de baja capacidad que puede controlar con precision las condiciones de reaccion. Un
simbolo de e representa un rendimiento de xilano; un simbolo de A representa un rendimiento del xilopolisacarido
modificado; un simbolo de ¥ representa un rendimiento de xilosa; y un simbolo de m representa un rendimiento de
furfural, respectivamente. En el presente documento, se dibujaron curvas aproximadas basadas en las graficas de
los componentes respectivos. Las ecuaciones experimentales de los componentes respectivos son las siguientes.

Xilano:
Y=277 x1028 X6 -2,05 x 1078 X5+ 6,16 x 107 X4 - 9,64 x 10770 X3 4+ 8,42 x 10® X2 - 4,05 x 102 X + 1,00 x
102

Xilopolisacarido modificado:
Y =-1,95x 1023 X% + 1,58 x 1078 X5 - 5,16 x 1074 X* + 8,95 x 10719 X3 - 8,80 x 106 X? + 4,08 x 102 X+ 6,25 x
107

Xilosa:
Y=1,23x10"1X5-599 x 1015 X* + 8,68 x 101" X3 -3,29 x 107 X2+ 1,11 x 103 X = 1,01 x 102

Furfural:
Y=-3,10x 1018 X4+ 9,39 x 1012 X3 - 1,24 x 108 X2+ 2,18 x 10* X - 5,53 x 102

Téngase en cuenta que, en las ecuaciones anteriores, X representa un parametro de severidad e Y representa un
rendimiento.

El xilano se hidroliza gradualmente después de un aumento en el parametro de severidad, produciendo asi el
xilopolisacarido modificado y la xilosa, y mas furfural que es un hidrolizado en exceso de xilosa. Cuando el
parametro de severidad excede 2600, el rendimiento tedrico del polisacarido modificado excede el 60 %, y el
rendimiento muestra un valor maximo del 68,3 % alrededor del parametro de severidad de 4700. A continuacion, a
medida que el parametro de severidad aumenta aun mas, el xilopolisacarido modificado se descompone
hidroliticamente adn maés, lo que resulta en una disminuciéon en el rendimiento. Finalmente, a medida que el
parametro de severidad excede 7500, el rendimiento nuevamente cae por debajo del 60 % y simultaneamente se
incrementan las concentraciones de xilosa y furfural.

Como se muestra en la FIG. 5, se determind que la relacién entre el parametro de severidad de la reaccién
hidrotérmica y el rendimiento de cada componente era extremadamente alta independientemente de las
temperaturas de reaccion preestablecidas. Es decir, aunque se establecieron opcionalmente una temperatura y un
tiempo al controlar un pardmetro de severidad Ro, se obtuvo una relacion tan alta al representar los rendimientos
frente a los parametros de severidad en lugar de las temperaturas y los tiempos. En el presente documento, los
rendimientos de xilosa y furfural se suprimieron suficientemente cuando el parametro de severidad estaba en el
rango de 3000 a 7000 como indica la linea de espesor medio. Ademas, en ese intervalo, el xilopolisacarido
modificado se recogi6 con un alto rendimiento.

Aunque no se ha mostrado, de manera similar al andlisis anterior, se representaron los rendimientos obtenidos por
un reactor de tipo tubular convencional. Como resultado, las curvas de rendimiento fueron idénticas a las de la FIG.
5 en el rango de 3000 a 7000 del parametro de severidad. Téngase en cuenta que el reactor de tipo tubular
convencional se ha desvelado en la patente JP2008-253861 descrita en el presente documento anteriormente; ¢: 25
mm, longitud del elevador térmico: 8 m, capacidad del elevador térmico: 4000 ml, longitud del reactor: 4 m,
capacidad: 2000 ml, velocidad de tratamiento estandar: 300 ml/min (variable).

(Investigacion de rendimientos en el reactor 12 de la presente realizacion)

A continuacién, se prob6 una reaccién hidrotérmica utilizando harina de mazorca de maiz (hecha en Tailandia) en el
sistema de reaccion provisto con el reactor 12 mostrado en las FIGS. 3A y 3B en el reactor 12, con la tuberia 11 que
tenia un diametro interno de ¢ 140 mm, una longitud de 2200 mm (longitud en la direccién del flujo de la
suspension), y el eje 19 tenia un diametro de ¢ 62 mm. Ademas, la pala de control de paso 16 tenia un espesor de
10 mm (espesor en la direccion vertical al flujo de la suspension).

En el presente documento, en la pala de control de paso 16, se formd una parte hueca rectangular 16b como se
muestra en las FIGS. 3A y 3B. La parte hueca 16b tenia las siguientes dimensiones: un ancho de 200 mm (longitud
en la direccion del flujo de la suspension), una altura de 40 mm (longitud dirigida hacia afuera desde el eje 19) y un
espesor de 10 mm. Ademas, la pala de control de paso 16 tenia una distancia de 2 mm, entre la periferia 16c y la
pared interna de la tuberia 11. Las dimensiones anteriores proporcionaron al reactor 12 una capacidad efectiva de
24 1.

Un molino de bolas molié una mazorca de maiz para que el diametro medio de particula estuviera en el rango de 30
pm a 60 um medido por el analizador descrito anteriormente. Se afadié agua tibia al material molido para preparar
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un material de partida del tipo de suspension. Se ajusté la temperatura y el caudal de la bomba del calentador 17 en
el reactor 12 para ajustar la temperatura de reacciéon en un rango de 180 °C a 200 °C, y el tiempo de retencién
dentro del reactor 12 en un rango de 9 min a 17 min.

A continuacién, como suspension a introducir, se hizo pasar una suspension de mazorca de maiz con un contenido
solido del 15,7 % en masa al 18,6 % en masa a través del reactor 12, y se observé el progreso de la reacciéon. Se
hizo pasar la suspensién a su través a un caudal de 2,4 a 4,5 toneladas al dia (es decir, a una velocidad de flujo de 2
I/min).

En el reactor 12, se ajust6 una velocidad de rotacion del eje 19 a 10 rpm (es decir, 0,07 m/s como la velocidad
periférica de la periferia 16¢ en la pala de control de paso 16). Como resultado, la temperatura real dentro del reactor
12 se controld con precision a +2 °C con respecto a la temperatura prescrita ajustada al reactor 12 en el rango de
temperatura donde tuvo lugar una reaccién hidrotérmica a 160 °C o mas. Ademas, se estabilizé la presion dentro del
reactor 12 a 2,0 MPa que estaba por encima de la presion de vapor.

Se calculé un parametro de severidad de la suspensién descargada desde el tanque de descarga de material 23
dispuesto aguas abajo del reactor 12 basandose en la temperatura y el caudal (o tiempo) dentro del reactor 12 en
funcionamiento. A continuacioén, los rendimientos segun los parametros de severidad se representaron de manera
similar a las curvas de rendimiento en la FIG. 5.

La FIG. 6 es un diagrama grafico que muestra la comparacién de rendimientos cuando un material de mazorca de
maiz se somete a una reaccion hidrotérmica en el reactor de la presente realizaciéon para producir curvas obtenidas
con precision en el reactor de tipo discontinuo. El simbolo o representa un rendimiento de xilano; el simbolo A
representa un rendimiento del xilopolisacarido modificado; el simbolo V representa un rendimiento de xilosa; y el
simbolo o representa un rendimiento de furfural, respectivamente. En el presente documento, los graficos mostrados
por lineas discontinuas en la FIG. 6 son iguales a las curvas de rendimiento mostradas por las lineas continuas en la
FIG. 5.

Como se muestra en la FIG. 6, los rendimientos respectivos del xilopolisacarido modificado, xilosa y furfural
obtenidos por el sistema colector 100 provisto con el reactor 12 de la presente realizacion fueron idénticos a las
curvas de rendimiento obtenidas con precision por el reactor de tipo discontinuo mostrado en la FIG. 5.
Particularmente, esos rendimientos respectivos fueron precisamente idénticos a las curvas de rendimiento en la
region con un parametro de severidad que varia de aproximadamente 3000 a 7500.

Los resultados de la FIG. 6 demuestran que las condiciones de la reaccién hidrotérmica estan suficientemente
controladas en el reactor de tipo continuo 12 que tiene una escala de 2000 ml/min (es decir, escala piloto), de
manera similar al reactor de tipo discontinuo de 30 ml que puede controlar con precision la reaccidén hidrotérmica.
Especificamente, se asegura un rendimiento total del xilopolisacarido modificado y la xilosa, lo que sugiere que el
calor utilizado para descomponer el xilano hidroliticamente se realiz6 favorablemente. En concreto, se sugiere que el
calor también se conduzca uniformemente en el reactor 12 de la presente realizacion, de manera similar al reactor
de tipo discontinuo que controla con precisién una temperatura. Por lo tanto, se considera que se genera flujo piston
dentro del reactor 12.

Ademas, el rendimiento del xilopolisacarido modificado muestra la misma tendencia que la curva de rendimiento del
reactor de tipo discontinuo, como indica una linea discontinua. El hallazgo anterior sugiere que la cantidad de la
suspensién que pasa a través del reactor permanece sin reaccionar, la tasa de conversién a furfural y la cantidad de
la suspensién que se retiene en el reactor 12 durante mucho tiempo son pequefias. Esos hallazgos demuestran que
el reactor 12 que genera un flujo piston de la presente realizacién puede producir el xilopolisacarido modificado a
gran escala, lo que ha sido dificil de lograr en la tecnologia convencional.

<Investigacion sobre la estructura del xilopolisacarido modificado producido por el Reactor 12>

A continuacién, se analizé por HPLC y MALDI-TOF MS una estructura del xilopolisacarido modificado contenido en
el filirado (es decir, la fraccion soluble) obtenida por el sistema colector 100 provisto con el reactor 12 de la presente
realizacién.

Primero, una suspensién de la biomasa que contiene xilano se sometid6 a la reaccion hidrotérmica bajo unas
condiciones con un parametro de severidad de 4600 por el reactor 12 mostrado en las FIGS. 3A y 3B. A
continuacion, la suspension resultante asi descargada desde el tanque de descarga de material 23 ubicado en la
parte inferior del reactor 12 (es decir, la suspensién producida después de la reaccidon hidrotérmica) se sometié a
separacion centrifuga y filtracion para eliminar el contenido de sélido insoluble, para asi producir filtrado (fraccién
soluble). A continuacion, el filirado obtenido de este modo se sometié a ebullicidon durante 3 horas en presencia de
acido sulfurico 1 M, y se neutraliz6 con una solucién acuosa saturada de hidréxido de bario. Después de eliminar el
sulfato de bario insoluble, los contenidos de monosacaridos y &cido uronico se analizaron respectivamente por
HPLC con un detector RI.
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Ademas, se analizaron de manera similar los contenidos de acido acético y metanol, derivados respectivamente de
grupos acetilo y metilo. A continuacion, los contenidos del grupo acetilo y del grupo metilo se calcularon en base a
los contenidos de acido acético y metanol asi analizados.

Ademas, se determinaron los contenidos de acido ferdlico esterificado y acido p-cumarico por HPLC con un detector
UV después de que los ésteres de acido se sometieran a una reaccion de desesterificacion a 65 °C durante 2 horas
en condiciones alcalinas de solucién acuosa de hidréxido de sodio 1 M, y se neutralizaron por acido clorhidrico. A
continuacion, los contenidos de acido ferulico y acido p-cumarico se calcularon en base a los contenidos del acido
ferulico esterificado y el acido p-cumarico asi analizados, como se ha mencionado anteriormente.

Los resultados de los andlisis se muestran en la Tabla 1.

[Tabla 1]
contenido N
(ma/a) (mmol/g)grado de sustitucion

monosacaridosjxilosa 535 | 3561 -

glucosa 121 672 -

arabinosa 23 153 0,043

manosa 19 104 -

galactosa 18 98 -
sustituyentes |grupo acetilo 39 645 0,18

grupo metilo 0 0 -

grupo feruloilo 14 73 0,02

grupo p-coumaroilo| 4 26 0,0072

Como se muestra en la Tabla 1, se detectd xilosa como componente principal. La deteccidon de xilosa fue generada
por la hidrélisis acida del xilopolisacarido modificado que era soluble y se produjo a través de la reaccion
hidrotérmica de xilano. La hidrdlisis acida del xilopolisacarido modificado produjo xilosa monomérica incluida en el
xilopolisacarido modificado. Ademas, los monosacaridos asi detectados contenian glucosa, arabinosa, manosa y
galactosa.

Ademas, se detectaron un grupo acetilo, un grupo feruloilo y un grupo p-coumaroilo. Esos resultados dan lugar al
hallazgo de que los sustituyentes anteriores que han sido detectados solo por una reaccion hidrotérmica a pequefia
escala estan bien conservados en la reaccién hidrotérmica a escala piloto realizada por el rector 12.

Ademas, se calculd el grado de sustitucién representado por una relacion molar calculada en base al contenido del
grupo acetilo frente al contenido de xilosa. Como resultado, el grado de sustitucion se calcul6 como 0,18. El
resultado indica que 1 molécula de xilosa esta sustituida con 0,18 restos (aproximadamente 2 restos) de los grupos
acetilo. Por lo tanto, se demuestra que existe un grupo acetilo por xilopiranosa que tiene cinco cadenas lineales.

De manera similar, también se calcularon los grados de sustitucion representados por las relaciones molares
calculadas en base al contenido del grupo arabinosa, el grupo feruloilo y el grupo p-coumaroilo, respectivamente,
contra el contenido de xilosa. En consecuencia, los grados de sustitucion se calcularon como 0,043, 0,02 y 0,0072,
respectivamente. Los resultados indican que un grupo feruloilarabinofuranosilo y un grupo cumaroilarabinofuranosilo,
que existen solo en xilano derivado de las paredes celulares de las plantas, también se conservan en el
xilopolisacarido modificado asi obtenido por el reactor 12.

<Investigacion de productos cuando el xilopolisacarido modificado obtenido por el reactor 12 se somete a reaccién
enzimatica>

Se recogi6 el filtrado (130 ml; fraccién soluble) utilizado para obtener los resultados en la Tabla 1. A continuacién, se
anadio lentamente etanol al filirado recogido mientras se agitaba lentamente hasta que la concentracién de etanol
alcanzo el 80 % en volumen. Después de permanecer durante la noche a 4 °C, los precipitados se recogieron por
filtro de vidrio. A continuacién, los precipitados recogidos se lavaron con etanol y acetona dos veces
respectivamente, y los productos resultantes se secaron al vacio durante 4 dias.

Se obtuvieron aproximadamente 3 g del xilopolisacarido modificado de un sélido asi sometido al secado al vacio.
Téngase en cuenta que el xilopolisacarido modificado resultante se obtuvo por el reactor 12 de la presente
realizacién. A continuacién, el xilopolisacarido modificado se disolvié en agua con intercambio iénico con un valor de
pH de 5 a 6 para preparar una solucion acuosa de xilopolisacarido modificado (1 % en masa). La solucién acuosa
asi preparada se sometio a una prueba de reacciéon enzimatica y un analisis MALDI-TOF MS.

Las enzimas utilizadas para la prueba de reaccion enzimatica se obtienen de Streptomyces olivaceoviridis. En el

presente documento, las enzimas asi utilizadas son de 3 tipos que consisten en B-xilosidasa purificada, y 2 tipos de
endo-B-1,4-xilanasa purificada. La B-xilosidasa purificada se clasifica en GH43 de una glucésido hidrolasa (GH)
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registrada en la base de datos de enzimas relacionadas con carbohidratos (CAZ). Los 2 tipos de endo-B-1,4-xilanasa
purificada se clasifican en GH10 y GH 11 registradas en la base de datos descrita anteriormente. Esas enzimas se
purifican para que el contenido de esterasa sea extremadamente limitado.

A continuacién, los 3 tipos de enzimas se afadieron a la solucién acuosa de xilopolisacarido modificado (1 % en
masa) respectivamente, de modo que cada proporcion (es decir, proporcion en volumen) de las enzimas pasé a ser
de 1 por 40 de la solucién acuosa asi preparada. A continuacion, las soluciones resultantes se sometieron a
reacciones enzimaticas a 37 °C durante 15 h, respectivamente. Una vez completadas las reacciones respectivas,
cada solucion se sometié al tratamiento de desactivacién térmica a 100 °C durante 5,0 minutos, y la solucién de
prueba resultante se analiz6 mediante MALDI-TOF MS.

En el analisis de los espectros de MS, se detectaron picos correspondientes a los xilopolisacaridos modificados que
fueron modificados por grupos mono, di, tri y tetraacetilo (es decir, Ac1-Ac4) con un grado de polimerizacién de 4 a
12 o0 mas, con respecto al xilopolisacarido modificado que era un sustrato antes de someterlo a la reaccion
enzimatica (FAXy13).

La FIG. 7 muestra los resultados analiticos de MALDI-TOF MS de la relacién entre el grado de polimerizacion y el
numero de grupos acetilo del xilopolisacarido modificado producidos por el reactor 12 de la presente realizacion. La
relacién entre el grado de polimerizacion y el nimero de grupos acetilo del xilopolisacarido modificado se aproximé
por la ecuacién experimental: Y = 0,17 X (es decir, X representaba un grado de polimerizacion, Y representaba el
numero de grupos acetilo, y esas definiciones eran las mismas que en las FIGS. 8-10 como se menciona mas
adelante).

El coeficiente de 0,17 que se muestra en la ecuacion experimental representa un grado de sustitucién del grupo
acetilo por xilosa monomérica. En el presente documento, el valor era casi idéntico al grado de sustitucién de 0,18
obtenido en el analisis de sacarido de HPLC en la Tabla 1. Los datos indican que se obtuvieron los mismos
resultados cuando se evaluaron los grados de sustitucion del grupo acetilo incluso por métodos completamente
diferentes.

El resultado muestra que cuando la reaccion hidrotérmica es realizada por el reactor 12 de la presente realizacion,
los grupos acetilo que son sustituyentes presentes en el xilano derivado de las paredes celulares de las plantas
estan bien conservados.

La FIG. 8 muestra los resultados analiticos de MALDI-TOF MS de la relacién entre el grado de polimerizacion y el
nuamero de grupos acetilo del xilooligosacarido modificado producido mediante la aplicacion de B-xilosidasa (GH43)
al xilopolisacarido modificado producido por el reactor 12 de la presente realizacion. La relacion entre el grado de
polimerizacion y el nimero de grupos acetilo del xilooligosacarido modificado se aproxim6 mediante la ecuacién
experimental: Y = 0,38X.

En el presente documento, la B-xilosidasa tiene una funcién para cortar una cadena de xilosacaridos que no tiene
grupos acetilo del lado terminal no reductor de xilano, por lo que es probable que la cadena de xilooligosacarido no
acetilada se recoja completamente. Por otro lado, se supone que el grado de sustitucién de los grupos acetilo del
xilooligosacarido modificado restante es de 0,38, que es una pendiente de la ecuacién experimental aproximada. En
consecuencia, el grado de sustitucién fue mayor que el nimero de grupos acetilo (0,18) del xilopolisacarido
modificado original que se muestra en la FIG. 7.

En el presente documento, debe apreciarse que la reaccién enzimatica de la B-xilosidasa es inhibida por la
modificacién de los grupos acetilo, etc., y por lo tanto la B-xilosidasa no puede cortar un enlace glucésido del
xilopolisacarido modificado. Por lo tanto, esta inhibicién de la reaccién puede usarse para prevenir la escision del
enlace glucésido, permitiendo que se recoja un xilooligosacarido muy acetilado.

Ademas, se supone que un aumento en el xilooligosacarido modificado con un mayor grado de polimerizacion que el
xilopolisacarido modificado original resulta de la presencia de un xilopolisacarido modificado acetilado
macromolecular con un grado de polimerizaciéon de 12 o0 mas y que no es detectado por MS, en el sustrato (es decir,
xilopolisacarido modificado antes de someterlo a la reaccion enzimatica). Es decir, dicho xilopolisacarido modificado
acetilado macromolecular se descompone hidroliticamente en moléculas bajas por la reaccién enzimatica. Por lo
tanto, se supone que esta descomposicion hidrolitica aumenta la concentracion del xilooligosacarido acetilado asi
detectado.

La FIG. 9 muestra los resultados analiticos de MALDI-TOF MS de la relacion entre el grado de polimerizacién y el
numero de grupos acetilo del xilopolisacarido modificado producido mediante la aplicacion de B-1,4-xilanasa (GH10)
al xilopolisacarido modificado producido por el reactor 12 de la presente realizacién.

Ademas, la FIG. 10 muestra los resultados analiticos de MALDI-TOF MS de la relacion entre el grado de

polimerizacién y el numero de grupos acetilo del xilooligosacarido modificado producido mediante la aplicaciéon de -
1,4-xilanasa (GH11) al xilopolisacarido modificado.
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Como se muestra en las FIGS. 9y 10, el niumero de grupos acetilo del xilooligosacarido modificado aumenté cuando
se uso cualquiera de las enzimas. Mas especificamente, cuando se usé B-xilosidasa (GH10) (véase FIG. 9), el
nimero de grupos acetilo (es decir, una pendiente aproximada de la ecuacién) fue de 0,72. Cuando se usé la -
xilosidasa (GH11) (véase FIG. 10), el nimero de grupos acetilo (es decir, una pendiente aproximada de la ecuacion)
fue de 0,50. Se supone que cuando se usa la B-xilosidasa (GH10) entre esas enzimas, la 3-xilosidasa (GH10) tiene
una alta actividad en el area no acetilada, mientras que la reaccidon es inhibida en gran medida por el residuo de
acetilo. Por lo tanto, cuando se compara con esta Ultima (es decir, B-xilosidasa (GH11)), se puede recoger el
xilooligosacarido modificado que tiene un bajo grado de polimerizacion y gran cantidad de grupos acetilo.

Por el contrario, el xilopolisacarido modificado obtenido por el reactor 12 de la presente realizacién se sometio a la
descomposicién enzimatica a través de B-xilosidasa (GH10) y B-xilosidasa (GH11). Las soluciones asi obtenidas
fueron analizadas por MAIDI-TOF MS. La Tabla 2 resume los resultados. La Tabla 2 enumera los tipos de
xilooligosacaridos modificados obtenidos por las reacciones enzimaticas, y sus valores de m/z.

Tabla 2

Enzimas aplicadas R

XilosidasasXilanasas (GH10)Xilanasas (GH11) "2 ((M+Nal)
FAXyl2 FAXYL2 - 614
- FAXyl2AcT - 656
- FAXyl2Ac2 - 698
FAXyl3 FAXyl3 FAXyl3 745
FAXyI3Acl] FAXyl3Act FAXyl3AcT 788
- FAXyI3Ac2 FAXyI3Ac2 830
FAXyl4 FAXyl4 FAXyl4 878
- FAXyl4AcT FAXyl4AcT 920
- FAXyl4Ac2 FAXyl4Ac2 962
- FAXyl4Ac3 - 1004
FAXyl5 FAXyl5 FAXyl5 1010
FAXyI5Acl|  FAXyl5AcT FAXyl5AcT 1052
- FAXyI5AC2 - 1094
- FAXyl6 FAXyl6 1142
- - FAXyl6ACT 1184
- - FAXyl6AC2 1226
- - FAXyl7AcT 1316
- CAXyl2 - 583
- CAXyl2AcT - 626
- CAXyl3 CAXyl3 716
- CAXyl3Aci CAXyl3AcT 758
- CAXyl4 CAXyl4 848
3 - CAXyl4AcT 890

En la Tabla 2, "FA" representa un grupo funcional de "feruloil-a-L-arabinofuranosilo”. "CA" representa "p-coumaroil-o-
L-arabinofuranosilo”. Ademas, el nimero que sigue a "Xyl" representa el nimero de xilosas. Por ejemplo, "FAXyl3"
representa "feruloil-a-arabinofuranosil-xilotriosa". Ademas, "Ac" representa un grupo acetilo, y el nimero que sigue a
"Ac" representa el nimero de grupos acetilo. Por lo tanto, "FAXyI3Ac1" representa "feruloil-a-L-arabinofuranosil-
monoacetil-xilotriosa".

Ademas, todos los FAXyl1, FAXyl2, FAXyI3, FaXyl4, FAXyl5, CAXy11, FAXyl12, FAXyl13 y FAXyl14 son un tipo de
xilopolisacaridos modificados. Esta definicién es similar a otros sacaridos.

Los resultados analiticos de MALDI-TOF MS demostraron la deteccion de feruloil-a-L-arabinofuranosil-
xilooligosacarido (FA-xilooligosacarido); y monoacetil-FA-xilooligosacarido, diacetil-FA-xilooligosacarido y triacetil-
FA-xilooligosacarido, todos los cuales se obtuvieron de FA-xilooligosacarido unido con 1-3 grupos acetilo. Como se
ha mencionado anteriormente, se recogieron varios tipos de componentes de oligosacaridos derivados de FA-
xilopolisacaridos con un grado de polimerizacion de 2 a 7, a los que se unieron 1 a 3 grupos acetilo.

Especificamente, se recogieron FAXyl2Ac1, FAXyl2Ac2, FAXyl2Ac3, FAXyl3Ac1, FAXyl3Ac2, FAXyl3Ac3,
FAXyl4Ac1, FAXyl4Ac2, FAXyl4Ac3, FAXyl5Ac1, FAXyl5Ac2, FAXyl5Ac3, FAXyl6Ac1, FAXyl6Ac2, FAXyl6Ac3,
FAXyl7Ac1, FAXyl7Ac2, y FAXyl7Ac3.

Ademas, de manera similar a lo anterior, los resultados analiticos de MALDI-TOF MS demostraron que también se
detectaron los picos de p-coumaroil-a-L-arabinofuranosil-xilooligosacarido (CA-xilooligosacéarido) y monoacetil-CA-
xilooligosacarido. Especificamente, se detectaron CAXyl2, CAXyl3, CAXyl4, CAXyl2Ac1, CAXyl3Ac1 y CAXyl4Ac1.
Por consiguiente, se determina que las reacciones enzimaticas (es decir, con B-xilosidasa y xilanasa) aplicadas a los
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xilopolisacaridos modificados asi obtenidos por el reactor 12 de la presente realizacién permiten la produccion de
xilooligosacaridos modificados con altos grados de modificacion.

En el presente documento, las reacciones enzimaticas pueden preservar los sustituyentes en las cadenas laterales
de xilano derivadas de la pared celular de la planta. Ademas, aunque no se muestra en las Figuras, se supone que
el monosacarido xilosa también se produce a medida que avanzan las reacciones enzimaticas, ademas de los
xilooligosacaridos modificados anteriores.

Especificamente, por ejemplo, los xilooligosacaridos muy acetilados (es decir, mono-, di-, tri-, tetra- y penta-acetil-
xilooligosacaridos), y el monosacarido xilosa se pueden recoger en un tiempo de reacciéon corto. Ademas, por
ejemplo, aparte de los xilooligosacaridos muy acetilados, asi como FA-xilooligosacaridos y CA-xilooligosacaridos,
también se puede recoger xilooligosacaridos modificados tales como mono-, di- o tri-acetil-FA-XOS y mono-, di- o tri-
acetil CA-XOS.

Como se ha mencionado en el presente documento anteriormente, el uso del reactor 12 que genera flujo pistén y el
control del parametro de severidad pueden producir los xilopolisacaridos modificados conservando los sustituyentes
en sus cadenas laterales. Los xilopolisacaridos modificados asi obtenidos se someten facilmente a la reaccién
enzimatica ya que se han solubilizado.

Por lo tanto, cuando se usa una pequefa cantidad de la enzima purificada para esos xilopolisacaridos modificados,
la reaccién enzimatica avanza rapidamente, permitiendo grandes cantidades y bajos costes de produccion de los
xilooligosacaridos modificados con un alto grado de modificacion y usabilidad como FAXyl2Ac1.

<Sumario>

Como se ha mencionado en el presente documento anteriormente, los xilopolisacaridos modificados asi obtenidos
por el reactor 12 eran polisacaridos que van desde oligosacaridos con un grado de polimerizacion de
aproximadamente 2-12 a polimeros con un grado de polimerizacion de 20 o mas. Ademas, se recogieron grandes
cantidades de xilopolisacaridos modificados mientras se conservaban los sustituyentes tales como un grupo acetilo,
un grupo feruloil-a-L-arabinofuranosilo (FA) y un grupo p-cumaroil-a-L-arabinofuranosilo (CA) de los cuales
originalmente estaban incluidas grandes cantidades en las paredes celulares de las plantas.

Mientras tanto, aunque se han omitido explicaciones detalladas, cuando el xilopolisacarido modificado asi producido
por la reaccién hidrotérmica se hace reaccionar con B-xilosidasa o endo-B-1,4-xilanasa, la velocidad de reaccién
resultante se vuelve aproximadamente 24 veces a 48 veces mayor que la de la reaccion en la que la biomasa que
contiene xilano se somete a la reaccion enzimatica después de someterse a un pretratamiento alcalino o un
pretratamiento digestivo.

Ademas, el método convencional para realizar un tratamiento alcalino a biomasa o realizar un tratamiento enzimatico
que contiene esterasa permite que se eliminen por completo sustituyentes tales como un grupo acetilo. Asi, en el
método convencional, la descomposicién hidrolitica procede para producir un homo-xilooligosacarido de bajo peso
molecular y no modificado. Esto dificulta la produccién de un hetero-xilooligosacarido modificado.

Ademas, cuando el parametro de severidad es bajo, la descomposicion hidrolitica apenas continla, lo que resulta en
una disminuciéon en el rendimiento del xilopolisacarido modificado. Por el contrario, cuando el parametro de
severidad es alto, no solo disminuye el rendimiento del xilopolisacarido modificado, sino que también los
sustituyentes tienden a eliminarse facilmente, lo que da como resultado una disminucién en los sustituyentes del
xilopolisacarido modificado.

En concreto, existe una relacion entre el parametro de severidad que afecta al material de biomasa que contiene
xilano durante la reaccion hidrotérmica y la cantidad de sustituyentes restantes.

Por lo tanto, el reactor 12 que genera flujo pistén se usa en la presente realizaciéon para proporcionar un parametro
de severidad uniforme y deseable con todas las materias primas. Por lo tanto, el andlisis del perfil de preservacion
de los sustituyentes del xilopolisacarido modificado permite una estimacion precisa del historial de reaccion sobre
qué grado de reaccion hidrotérmica se realizo.

Ademas, si la suspension asi obtenida por el reactor 12 de la presente realizacion se purifica por separacion de
membrana, tratamientos con carbdén activo e intercambio idnico y posteriormente se concentra, y se somete a
secado por pulverizacién y liofilizacién, se obtiene un polvo blanco que contiene el xilopolisacarido modificado. En el
presente documento, los sustituyentes se conservan en las cadenas laterales del xilopolisacarido modificado. Por lo
tanto, a pesar de que el xilopolisacarido modificado es un polimero, su solubilidad en agua pasa a ser alta.

Ademas, el xilopolisacarido modificado es un sacdrido estable que tiene un dulzor delicado derivado de un
xilopolisacarido de bajo peso molecular, asi como un tacto suave y agradable en la lengua, como el azicar.

18



10

15

20

25

ES 2770305 T3

Un esqueleto basico del xilopolisacarido modificado se construye mediante un enlace B-1,4 de hemicelulosa. Por lo
tanto, el xilopolisacarido modificado se considera como fibra dietética que tiene solubilidad en agua, lo que
proporciona una funcionalidad de fibra dietética que es dificil de tomar en el presente estilo de vida de la dieta actual.
Ademas, los xilopolisacaridos modificados solubles en agua que preservan las cadenas laterales se hidrolizan con
dificultad en el ambiente de pH dentro de los érganos digestivos. Finalmente, la mayoria de los xilopolisacaridos
modificados llegan al intestino en forma intacta.

Esas caracteristicas permiten que una parte de los xilopolisacaridos modificados que han alcanzado los intestinos
sean utilizados por microorganismos para producir acidos organicos utiles como el acido acético, el acido ferulico y
el acido cumarico. En consecuencia, se espera que los xilopolisacaridos modificados se utilicen para un excelente
material prebiotico.

Descripcién de numeros de referencia

11 Tuberia

12 Reactor

16 Pala de control de paso (es decir, mecanismo de control de paso)
16a Miembro de placa (es decir, mecanismo de control de paso)

16b Parte hueca (u orificio pasante; es decir, mecanismo de control de paso)
16c Parte periférica (es decir, mecanismo de control de paso)

18 Soporte (es decir, miembro de placa, mecanismo de control de paso)
19 Eje (es decir, Rotor)

20a Miembro de raspado (es decir, mecanismo de control de paso)

20b Miembro de presién (es decir, mecanismo de control de paso)

20c Perno (es decir, mecanismo de control de paso)

100 Sistema de reaccion
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REIVINDICACIONES

1. Un método para producir un xilopolisacarido modificado,
el método que comprende las etapas de:

preparar la biomasa como materia prima que comprende xilano en sus paredes celulares de las plantas, en
donde el xilano comprende al menos uno de los sustituyentes seleccionados de un grupo acetilo, un grupo
feruloilarabinofuranosilo y un grupo cumaroilarabinofuranosilo en una de sus cadenas laterales;

realizar un tratamiento hidrotérmico continuo en una suspensiéon que contiene la biomasa del 10 % en masa al
30 % en masa como contenido sélido mediante el uso de un reactor cilindrico de flujo pistdn que incluye un
mecanismo de control de paso dentro del reactor, bajo condiciones controladas: a una temperatura de 160 °C o
mas, a una presién igual o superior a una presién de vapor de agua saturada a dicha temperatura, y con un
parametro de severidad Ro que varia de 3000 a 7000 calculado por la siguiente ecuacion (1),

Ra=j’exp Tr{¢)-T7- s
0 7]

............ Ecuacion (1)

en la que T(t) representa una variacion en el tiempo de una temperatura (°C), Tr representa una temperatura
estandar (100 °C), t representa un tiempo (min) y w representa una constante (= 14,75); y
produciendo un xilopolisacarido modificado que conserva los sustituyentes en la cadena lateral del xilano.

2. El método para producir un xilopolisacarido modificado descrito en la reivindicacion 1,
el mecanismo de control del paso que comprende:

un rotor en columna que puede girar alrededor de un eje central dispuesto en una direccion paralela al flujo de la
suspension;
una pluralidad de palas de control de paso que consisten en un miembro de placa que esta dispuesto en una
superficie lateral del rotor, dirigido hacia el exterior del rotor y extendido en una direccion del flujo de la
suspension.

3. El método para producir un xilopolisacarido modificado descrito en la reivindicacién 2, en el que una parte de la
pala de control de paso orientada hacia una pared interna del reactor de flujo pistdn tiene una distancia de 5 mm o
menos con respecto a la pared interna.

4. El método para producir un xilopolisacarido modificado descrito en la reivindicacion 2 o la reivindicacion 3, en el
que el rotor se gira de modo que la velocidad periférica de una periferia del miembro de placa esté en el intervalo de
0,02 m/s a 0,3 m/s.

5. El método para producir un xilopolisacarido modificado descrito en la reivindicacion 2, en el que se forma un
orificio pasante en el miembro de placa de modo que la suspension pasa a través del mismo en una direccién
periférica del rotor.

6. El método para producir un xilopolisacarido modificado descrito en la reivindicacion 2, en el que

se dispone un miembro de raspado giratorio alrededor de un eje central en una periferia del miembro de placa, y
el miembro de raspado se pone en contacto con una pared interna del reactor de flujo piston a medida que se
gira el rotor.

7. El método para producir un xilopolisacarido modificado descrito en la reivindicacion 1,
que comprende ademas las etapas de:

hacer que al menos la B-xilosidasa o la xilanasa reaccione con un xilopolisacarido modificado asi obtenido en el
reactor de flujo piston;y

producir un xilooligosacarido modificado que conserva sustituyentes en una cadena lateral del xilopolisacarido
modificado.
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FIG. 8
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FIG. 9
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FIG. 10
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