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MEMORIA DESCRIPTIVA
para sgolicitar
L . PATENTE DE INVENGCION
- en

EsPaAfa

. por VEINTE afics
;fﬂ & nombre de AMERICAN CYANAMID COMPANY, entidad norteamerica-
- E; na, establecide en 30, Rockefeller Plaza, Nueva York, N.Y,

Estados Unidos de América, por:
"UN PROCEBDIMIENTO Dﬁ PURIFICAR UNA SOLUCION ACUOSA
DE AZUGAR", ' ‘
Aste invento se réfiere a un procedimiento perfec-~
cionadq de purifiéar solucionesraauOSas que contienen azicar.
Anteriormente se ha propuesto el uso de resinas de
cambio de 1ones'para'purificar solucionesg ¢ zumos ae~azﬁcar;
5 peré el uso de cambiédores de iones en la purificacién de los
zumos de ézﬁcar no ha tenido compléto éxito ¥ por consiguienQ
te so han.abandonado lae mls de las tentativas para pufificar
Zumo de;azﬁcar por medio de cambisdores ds iones, E1 fracaso
del empleo de cambiadores de iones en la purificacién de azl-~
1o car se atribuye 2 un nimero de factores, Uno de ellos es 12
concentracidén muy alta de impurezas,a separsar de los guarapos

brutos, y acoplado con ésto la gran variedad de iones a sepa-
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rar, y esencialmnente la gran variedad de impurezas Acidas. De-

bido & las diferentes fuerzas de los muy diversos dcidos con-

tenidos en guarapos, los procedimientos anteriores sdlo podfan
seprar una provorcidn importante de los fcidos cuando los cam~
biadores de aniones se hacf{an funcionar hasts el‘punto en'que
solo se agotaban psrcialmente, ya que los 4cidos fuertes reem~
plazan a los 4cidos mAs débiles yue han sido absorbidos por el
cambiador de aéiones. Cuando el sistema se hacs funcionar de
esta manera, la cantided de zumo de agucar que se puede puri-
ficer dursnte una sola operaéién es tan pequefid que el coste

de purificacidn resulta muy sltc y la pénﬁﬂé dée almibar de azi-
car en agusa dulée y en agua de lavado de las recinas es también
graqde, ¥y por tanto el procedimiento'no es lo bastante econd-
mico_para su empleo cpmércial.

Se ha propuesto ya, el uso de una serie de cambia-
dores de iones qyue comprenden una plurelidad de lechos de los
mismos, psro hemos descubierto éue para emplear tal sistema
es necesario controlarlo con considerable cuidado y de acuer-
do con los principios de ests invento.

Un objeto dei presente lnvento es ofrecer un proce-
dimiento perfeccionado para 1la purificacién de azlcer y mds
esvecialmente nara purificar guarapos brutos. .

Ctro-objeto del invento es ofrecer un procedimien.
to satisfactorio y econdmico para purificer guarapos nor me~
dio de materisles de cambig da-iones.

| Otro objeto del invento es ofrecer un método ner:
feccionado Para el funcionamiento de up sistems ds purificaw
éién de azucar Que'supone el usode materisle= cambiadores de

iones,
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sste y otros ohjetos se obtisnen haciendo nusar una
solueidn de azidcar scuosas impurs por un sistema gue comprende
una serie 42 cambiasdores de iones con una vlur2lidad de »2res
de éstos cuanbisdores, uno de los cusles es una zeolita de hidrd-
geno y el otrs un camblador de aniones, haciendo que continte

el péso de 1a solucidn vor el sistema mientras 2l pH del 14~

‘quido que entra en el cambiador de aBbiones final es mayor del

2.9. Con vpreferencia el paso de la solucidén por dicho siste-
ma se contints sdlo mientras el pH del l{guido gue sale del
cambiador de sniones final es vor lo menos 4., Si se ha de
eristalizar azdcar de alta calidad partisndo le 1la solucidn
de azldcar nurificsda ss dessable que el iiguido que entra en
el cambiador de anioneg final contengs menos de 600 p.p.m.
(partes por mill1én) de Acido eeglin se determins nor valora;
cién,»y supﬁniendo zue =21 écidb tiene un vnesco equivalente de
50, ¥y también mientras dicho 1{quido entrante contiene menos
de 5C p.n.m. de'cationes, sunoniendo zue estos tienen un peso
equivalente de SC.

£l dibujo es un diagrama de maso gue renresenta dos
reallizaziones de nuestro inveﬁto.

Zn la figura 1, el guarapo bruto pasa por un Til-
tro de areﬁa 1 o una ceatrifuga %, y luego por un sistema 5
gue comprende un cambiador de cationes C 1, un czmbiador de
aniones A 1, un cambilador de cationes C 2, un cambiador de
aniones A 2, un combiador de cationes ¢ 3, un cambiador Ae

anignes A 3, un cambiador de cstiones C 4, ¥y un cambiador de

aniones A 4, Ia solucidbn de azicar purificeda resulteonte pue-

de pasar discrecionalmente ror un evanorador 7, u filtre deco~

lorsnte 9 o nor ambos.
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Zn 1a figurs 2 el guar3ipo bruto pasa por una cen-
trifuga % o un filtro de arena 1 y luego DOT un sistems 6 que
comprende un camblador de éationes €1, otro de aniones Al,
otro de cationes C 2, otro de aniones A 2, otro de cationes
G % y otro de aniones A 3, Bl gmuarapo purificado due s3le
del cambimdor de aniones A % pass por un evaporsdor 7 y un
filtro decclorante 9, o, discrecionzlmante, 8l evaponrador,
el filtro decoliorante o ambos s9 ponen en derivacidn.

La solucidn de azdear pur iflcadq obtenida con arre-

£lo a nuestro procedimisento vuede concentrarse, y cristalizar-

se e) azicar de 1a misms con arreglo a 1la prdctice habitusl

en la Industria azucarera, 2 =e nuede usar, con concenﬁracién

0

«;1

v ella como un alm{bar dealta calidad »n=r- fadbricar pro-
ductos endulzados o como un slmi{bar de mes:, abdln o dilﬁido
con otros =2lmibares pura obtener el sabor deseado.

Como se ha indicado anfes; el DH del 1iquiﬁovque
entra 8l cambiador de aniones A 3 (0 A 4) no debe caer por de~
bajo de 2.9,'y el pH del 1fguido gue sz2le del lecho A 3 {o A 44
debe ser por )o menos de 4, y nars muchos fines és deséable
que el pH de 1{cuido saliente se mantenge muy nor encim2 de es-
te valor. Si se ha de oroducir un azdcar da‘alta e11idad par-
tiend» de las soluciones de azfcer purificadase con arreglo a
este invento, es también deseable zue 21 1{.uido gue entra al
lacho A 3, (o A '4j contenga no mgs de 620 p.p.m. e dcido de-
terminzdo por valorscidn, suponiendn jue el 4c1ii0o tiene un pe-
so equivalente de 50 y también mientras el citado 1{auido en-
trante contiene menne de 50 p.».m. de c2*tionee, sunoniendo que

los cationes tienen un peso ecuivsiante de 50,

1fquido salilente del lecho 4 3 {0 A 4) €3 una se-
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lucidn de azidcar ds color extremadamente claro y muy purifi-
cade, pero para separar todo vestigio de materis colorante,
de otras impurezas o de ambas, ssvecialments impurezss no io-
nizsbles, s a veces degeable hrcer pasnr ecste l{qnido salieh-
te por un filtre de carbdn gqus contengs un éarbén vegetal de~
colorante 0 3ctivedo o carbbn animal. Zste Tiltro decoloran-
te es vnotestativo vy no es necesario en muzhosg casons.

©  los giguientes 2jemnlos en ue las proposrcionss son.
de ve=o, salvo Gue =e indigue )o contrario ;se dan, nor vfaAde
siemplo, ¥ no como limitrnibn, Los sndlisis y demds datos
que aquf se consignan se basan todos en el supuesto de Qué
log catiores y aniones tisne un ne=o eyuivalsnte ae 50.

Ajemplo 1.

Un sistema de tipo representado sn lgfigurr 1 del
dibujo, se emplea en oste ejemnlo, y c2da lecho de cambiado-
res contisnelinos 2 pies cdbicos de materisl activo. Uns zeo-
litas de hidrdgeno resinosa del tipo descrito en 21 ejemlo V
de lz patente 2,3722%5sed&dee en low combisdoraes de cationes,
21l paso que en log aniones ss nsa un nroducto nreavarado segin
la »atente de Swain N2, 2.285.750 (vor ejemnlo, con arreglo
al ejemplo I de dicha prtente), Los cambiadorss de cséiones -
se activan o regeneran con ﬁnas 2.5 1}brﬁ§ de 4cido sulfiri-
¢o nor pid clbico Ae resina, =l nasb gue los c2mbiadores de
saniones se sctiven con unas 3% libras de hidréxido sbdico por
pié clibico de resina. La aectivacidn o regeneracién se reali-
zan ¢iluyendo el materlial regenerativo con agus pira formar
uns solucidn que contiens aproximadsmente, 2% de dcido o 2%

* de éleali, .

Un guerspo bruto se centrifugs o filtra D2™a sepa-

~
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rar el material en csuspensidn yue comprende redagzos de ca%a,

suciedad, stc. &1 7umo bruto tiene el sigusinte andlisis:

'sélidos totalas (Brix) ’ 14.6

Sucrosa (% de s6lidos) 3. %

Azdcares reductores (% de sélidos) . 5.86

No azidcares totales (% de gblidos) 14.84,

Acidez libre (% de zumo] - 0.1

Aniones fotales (%4 e zumo) ' ' 0.7005

pH ' . ‘ 5.4 - 5,5,
Cationes ' % de zZumo
Na _ | 0.0019
K 0, 4370
Ca y Mg . ' 0.1616

Al comenzar nusstro procsdimiento, los cambiadores
de ioneé se lavan en raflujo y se regeneran si es necesario y
luego se'eﬁjuagan con agua. LoOs lechos 1o se desaguan cuando
88 suministra ei guarapé bruto al lecho C 1, 1los primeros &0
zalonss de 1fquido salien%® contienen muy poco azfcar, y os
priﬁcipalmente 8l agua contsnida en 8l sistsma primitivamen—
te, ¥ pof t2nto puede desecharse, los 50 gaiowes siguentes
de 1{4uido salien® deben recogerse, y €3t0s tiznen el siguien-

te andlisis:

S81idos totales (Brix) £.5
PH 4,5
Acidez (p.o.m.) 30
Na'(p.p.m.) 7
K (p.p.m.) -3
Ca y lig (p.D.m.) 14,

Debe observarse que el calcin y el magnesio halla-
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dos en el 7umo tratado ze explicsn nor la Auress Adgl agua gue

se¢ adhiere a los cambisdores v gue se mezcla con el zumo. Cuan-

3o el pH del 1{fquido sus entrs en el lecho A 3 es 2.9, el sis-
tema ordinariamente se cierra y a1 slmfbhar restante en los le-
chog se recupera por uno cualquiera de varios métodos. Para
eviter 1a dilucidn es vreferible gue la solucidn gque queda en
loSvéambiadAres de iones ses expulsesda del sistema por sonlo
de aire u'otro gas inerte. o obstante, sl se quiere, 12 so-~
luecidn de azicar ruede hacerse pasar por sl sistema mediante
agua, aunque en e3t2 ca&so tendrd lugar cierta dilueibn. Uns
vez gue toda la solucidn de azdcar ha sido exnulsnds con 23ire,
le solucién restante gue se adhiere s lnme partfeulns de cam-
biasdores de iones puede separarse haciendo Dosar agua por el
eigtema v 21 agus dulceresultante puede recogérse separadamen~
te pars su tratamiento o para mezclarla con 21 guarapn bruto
en operaciones subsiguientes de purificacidn. Discrecional- .
mente, este agua dﬁlce puedg}purificarse separademente por
nuestro procedimiento,

Los cu2zdros siguientes sirven para representan el
método de control que smpleamos y el efecto del uso de un sis-
tem? tal como sl répresentado en los dibujos. Adviértsse que
los anélisis y otros Aatos <e Asn en cada c=2s~ pars muestras
tomades en el.moménto en que.la meéncionnda cantidad de 1iqui—
do saliente se ha extrafdo del Gltimo de lo0s seis cambiado- .

ras,

i w1y
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Cuadro I.

Datos &l lsého C11,

Galones de guareapo que sale del sisteme

sélidos totales (Brix)
PH o

Acldez (p.p.m;)

Ne {(p.o.m.)

K (p.p.m.)

Ce y Mg {(p.p.m.)

Cuadro I1

Datos del lecho 4 1

Galones de guarapo que
sale del sistema

Sélidos totales (Brix)
PH

Acidez (p.p.m.)

Na (p.p.m.)

K (p.p.m.)”

Ca y Mg (p.p.m.)

Datos del lecho C 2

Galones de gusarapo que
salen del sistema

Sé1idos totales (Brix)
PH o

Acidez (p.p.m.)

Na (p.p.m.)

K (p.p.m.)

Ca y Mg (p;p.m.)

60

12.8
3.7
1950
11
130

®154

Cuadro I1II

60

12.1
3.5
1600
11
i,
13

60

13.6

2.4
5400
10

150
146

90

14,5
4;5
2500
35
3000
119

90

13.1
2.7
5100
31
107
134

90 110

145 e

88 4,9
1900 1550

31
4070 4250
668 755

110

14.5

1250
31
3450
686

110

13.6
2.7
5100
50
140
311

130
14,5
53
1050

4200
852

1%0

14.5
5.2
1200
25
3600
737

130

13.8
3.1
5100
160
700
600
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Cuadro IV
Datos del lecho K 2

Galones de guarapo que 60 90
salen del sistema

' sélidos totales (Brix) 11.1 12.3
pH : 7.6 4.1
Acidez (p.p.m.) - - 470
Na (p.pfm.) 31 ( 25
X (p;p.m.) ’ 20 60
Ca vy Mg (p.p.m.) 60 285

Cuadro V

Datos del lecho C 3

Galones de guarapo gue 60 90
salen del gistema

581idos totales (Brix) 7.8 11.9
pH ' 4.3 3.7
Acidez (p.p.m.) ~ 100 500
Ne (p.p.m.) J 10
K (p.p.m.) | 3 10
Ca y Mg (p.p.m.) 0 0

Cuadro VI

Datos del lecho A 3

Galones de guarapo4que 60 90
salen del sigtoma

sbélidos totales (Brix) 1;7 10.9
pH ‘ 8.8 4.3
Acidez (p.p.m.) - - 50
Alcalinided (p.p.m.) _ 10 -
Na (p.p.m.) 15 7
K (p.p.m.) ~ 7 3

Ca y Mg (p.p.m.) x2 - -

12.8

4,4

'6.60
50
125
210

110

12.3
3.7

550
22

18

110

11.9
4.5
110

10

130

12.8
4,2
15.25
140
150
250

130

12,3
3.7

1050
20
15
22

130

12.1
3.9
230

15
X2
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Por los cuadros anteriores, se veré que aproximada-
mente los primeros 60 galones de lfquidg&diente deben desechar-
se por su bajo contenido de azlicar y que los siguientes 50-60
galones deben recogerse para concentracidn hasta almfbar y si
se quiere para la cristalizacibdn de azficar, Se necesitan unos
70 galones de agﬁa para "degendulzar" y deben introduclirse en
él sistema cuando se han retirado del mismo unos 60 galones
de 1fquido saliente. E1 "agua dulce'" que queda en el sistema
puede combinarse con el guarapo recogido y tedo ello concen-

trarse para dar un almibar del siguiente anflisis.

S61idos totales (Brix) 58.4
Sucrosa (% de sdlidos) - 90.1
Azicares reductores (% de sélidos) 8.5
No aziicares totales (% de sdélidos) 1.4

De este puede computarse gue la separacién de las impurezas
que no son azﬁéar en el almibar es de 91% aprox.

iZste zumo tratado puede seguir concentréndoge més,
con preferencia en el vacio,.y se puede crigtalizar szdcar del
mismo., La melaza resultante puede combinarse cofl las melaza
primera obtenida de la primera hornek de azicar de tandss su-
cesivas de zumo purificado, y una segunda horneda de azidcar
puede oﬁtenerse dejJando una ségundarmelaza que & su vez puede
combinarse con otras melazeas o almf{bares o azdcar y se pueds
cristalizar mds azdcar de ellas, £&n este caso pueden obte-
nerse no menos de cuatro hornadas o mds de azfoar del almf-
bar purificado segin nuestro procedimiento.

La melaza obtenida de los almfbares cuando el azi-
car se crigtaliza de ellos se vﬁelve gradual mente més oscura,

pero es considerablemente més clars que la melazs obtéenida de
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alm{bares que se purifican por los procedimientos ordinarios
de purificacién del azfcar.

Bl color del almibar del azucar purificado con arre-
glo a nuestro procedimisnto es muy claro pero puede mejorarse
adn mfés si se desea, por tratamiento con carbén decolorante,
con carbdn animal u otros materiales de este género.

| Bjemplo 2.

Un guarapo bruto del andlisis que se ve en el cua-
dro VIII se hace pasar por unakerie de cambiadores de iones
que comprende un cambiader de cationes, otro de'aniones, un
segundo de cationes y un segundo o final de aniones. Cada uno
de los lechos de cambiador de iones, contiene 3.5 pies ciibi-~
cos de material activo, y los materiales fon-sctivos emplea-
dos son los mismos que los usados en el ejemplo 1, &1 guara-
po se centrifuga y se hace pasar luego por el sisteme a ve-
locidad de unos 2 galones por minuto. £l zumo bruto contie-

ne como unasg 3550 p,p.m. de potasio. &1 l{quido que sale del

~ primer lecho de cambiador de cationes es de 1.8 aproximada-

mente y contiens unas 165 p.p.m. de votasio. E1 pH dellfqui-
do gue ssle del primer cambiador de eniones es originarismente
de unos .8, y cae grajualmente & unos 4.5, 2Z1 1iquido que sa-
le dsl segundo cambiador de cationes no contiene potasio de-
mostBble, y el pH oscila desde unos 4 a no menos de unos 3.2.
81 lf{quido gue séle del lecho final ds material ion-activo
tiens un pH comprendido entre unos 10 v unos 4,7 y o1 1fqui-
do total que sale después de la mezcla comple¥s tiene un pH
de unos 7.5. Unos 106 galones de guarapo bruto se hacen pa-~
sar por el sistema y luego este se desplaze con sgua gue flu-

ye a 1a misms velocidad qus 31 zumo. £1 agua dulce que resul-
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ta del uso del agu= para separar el zumo ds azﬁcar de los le.-
chos se mezcla con ei zumo Jue sale y el conjunto se coﬁéen-
tra para producir un almfbar como se representa en el cusdro
Vi1,

Ejemplo 3,

Un guarapo bruto que tiene el andlisis como 56 TEw
presenta en el cuadro VIII se trata de igual manera que se
descrive en 8l ejemplo 2. 21 zumo bruto tiene unas 3,130
v.p.m. de potasio. E1 1iquidq que sele del primer lecho de
cambiador de cationes tiene un pH de unos 1.8 y contiene 150
P.p.m, de potagio, al paso jue el Gue sale del primer lecho
de materiel anion-activo tisne un pH gue oscile entre 10 y
5.3 aprox, &1 1fquido gue sale del segundo lecho de cambis- -
dor de cationés tiene un oH Que oscila dewde unos 3.8 a no
menos 42 3.1 y no contiene potasio ﬁemOStrable, al paso que
el 1{quido que sale del lecho final de material anion-activo
tiene un pH que oscila entre 10.% y 5, y el pH del lfguido
total saliente después de la mezcla es de unos 8. Unos 130
galones de zumo se hscen pasar nor el sistema despué; de lo
cual o1 zumo gue gqueda en el mismo sz desplaza con agua. Bl
8gua dulce resultante se mezcla con el zumo tratado y todo
@llo se concentrs en un almibar de la composicidn dada en el
cuadro VIII.

fjemplo 4.

Un guarapo bruto del anfélisis representado en el
Cuadrp IX se trata de igual mesnera que se descfibe en el ejem~
bPlo 2, £l zumo originario contiene unas 3070 p.p.m. de pota-
slo, &l paso cue el 1{quido que sale del primer decho del ma-

terial cation-activo contiene sdlo unos 130 p.n.m. de potasio,
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y tiene un pH de 1.7 aprox, &l 1fquido gue susle del primer
lecho de material anion-activo, tiene un pE que oscila desde
unos 8 hasta 6, al paso que el pH del 1{guido gue sale del
segundo lecho de msterial catidn-activo oscila entre 4.4 y
2.2 y el pH del 1fquido saliente del lecho final de material
anion-activo oscila desde unos 10 a 9. Despuds de hacer pa-
sar'un0sv150 galones de zumo por el sistema, sl pH del 1fqui-
do que sale del primer lecho de material cation-activo sube
graduslmente & unos 3.5 y el contenido de potasi¢bumenta a
unas 1.000.p.p.m>~ £l pH del primer lecho de material anion-
activo cae ligeramente, pero el pH del lfquido que sale del
segundo lecho de material cation-activo baja a unos 2, y con-
tiene algo mén0s de 20 p;p.m. de potasio. Ademds, el pH del
1{quido que sale del lecho final de material anion-activo cas
rapidamente a unos 3.6, Por esto se #e gque no deben hacerse
pasar por el éistema més de unos 150 galones de zumo, y lue-
go el almf{bar de azdcar restente en el mismo debe separarse
por ejsmplo, por desplazamiento con agua., Luego el agua dul-
ce se mezcla c¢on el zumo tratado y el conjuﬁto se coﬁcentra.
El cuadro IX muestra el andlisis de un almfbar concentreado
obtenido rebasando los l{mites expuestos segin eéte invento
vy haciendo pasar unos 195 galbnes de zumo por el sistema, Se
observard que la separacibén de sustancias orgéniees no azi-
cares es considerablemente menor q-ueben los ejemplos 2 y 3.
Por otra parte, la separacidn del contenido de cenizas inor-
génicas es muy bueno, y por ténto, um Procedimiento como és-
te puede ser util, en algunos casos en que 1la reduceidn en

s81lidos inorgdénicos no azicares no es de importancia capital,
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Cuadro VII
Zumo bruto Aimfbar puri-
ficado
s611dos totales (Brix) i4.6 58,4
 Sucrosa (% de sdiidos) 78.3 90.1
Azucares reductores 6 86 8.5
{% de sblidos) ,
No azdeares totales 14 84 1.4
(% de sbélidos)
PH _ ‘ 5.5
‘ % separacién 91.0
Sodio (% de sblidos) 0l N
Potasio (% de sblidos) 2.3%2 « 0027
Calecio g Magnesio .72 i}’o
(% de gdlidos)
% separacidn 98.0
Cuadro VIII
Zumo bruto  Alm{bar purificado
861id0s totales (Brix) 13.4 87.86
Sucrosa (% de sblidos) 76.2 '85.8
Azidcaresg reductores . 7.27 9.4
(% de =8lidos
No aziicareg totales 16.5 1.87

% separacién 889

Sodio (% de sbélidos) v . 019
Potasio (% de sblidos) 2.22
Calcic Z Magnesio .881
(% de sblidos

.040
.011
.. 018

% separacibn 97.8
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Cuadro IX

881id0s totales (Brix)
Sucrosa (% de sbélidos)

Azlcares reductores (% de sb-
lidos)

No aztcares totales
(% de sbélidos)

PH

Sodio (% de sblidos)
Potasio (% de sbéiidos)

Caleio g Magnesio
(% de s6lidos)

Zumo bruto Alm{bar puri-
’ ficado
13,26 61;7
77.07 87.5
6.95 ?7.85
15:;98 4.65
5;6
% seperacién 71
. 015 ,015
2;87 .D1D
.7 .ol

% separacién 98.9

Al iniciarsemefro procedimiento, los lechos son

con preferencia mendulzados™ por el siguiente método: 1os

cambisdores de iones se activan o lavan en reflujo y se re-

generan si es necesario y luego se enjuagan y finalmente se

desaguan. Asf, con un sistema como el de la figura 2, el zu-

mo se suministra.al cambiaddr de cationes C 1 mientras estd

abierto a 1la atmbsfera y hasta que el lecho se llena de zumo,

punto en el cual el recipiente que contiene el cambiador de

cationes se cierra y el lfquido que sale se extrae del mismo

mientras se continda suministrdndole zumo y este 1iquido sa-

liente se emplea para llenar el lecho A 1 mientras estd abier~

to a la atmdsfera. Cuando el lecho A 1 estéd 1lleno, el reci-

piente que contiene el cambiador de iones se clerra y el 1{-

quido que sale se suministra 2l lecho C 2. Cada uno de los

1eohés de cambiedores de lones se llena de esta manera hasta
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que el sistema estd lleno totalmente, tiempo a2l cual se reco-
ge el 1{quido que sale dsl lecno 4 3. Este liquido saliente
del lecho A 3 se recoge mientras tiene un pH superior a 4 y

mientras el pH del 1fquido que entra én el lecho A 3 es supe~

.rior a 2,9. Un vrocedimiento similar se usa cuando se empleean

sistemas del tipo representedo en la figura 1.

Aunque nuestro invento es especialmente aplicable
a8 la purificacidn de guarapos brutos, también puede usarse
para purificer soluciones de azicar parcialmente refinadas.
El presente procedimiento estéd egpecialmente destinado a la
purificacién de soluciones de azficar obtenidas de sorgo o de
cafia de azﬁcar, 0 81 se qulere, puede usarse para purificar
zumos obtenidos de remolachas azucareras. Otros tipos de azid-
cares gque pueden purlficarse por nuestro procedimiento son:
azticar ds meple, de inveryina y de malta, dextrosa, fructosa,
glucosa etc., as{ como mene-,di-,tri, tetra-, y otros poli-
sacaruros naturales y sinteficos.
| Bl pfocedimiento del invento es aplicable a la puri-
ficacidén de soluciones acuosas de aziicar en general cuando el
contenido de cenizas no es mayor de 0.9% apfoximadamente. Por
tanto, siempre que segin el invento se han de purificar almf-
bares tales como melazas o licores de afino, los almibares de-
ben diluirse con agua, si es necesario, hasta que el conteni-
do de éenizas no sea mayor de un 0.9% aproximadémente.

Para reducir al mfnimo %e inversidn de las solu-
ciones de azficar en la]manufactura.de suerosa, es deseable
que la temperature del zumo durante el tratamiento se manten-
ga aproximadamente a las temperaturas ordinarias de la habi-

tacidn, pero si es permisible algo deinversibén o unz cantidad
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considerable de la misma pucden emplearse temperaturas mds
elevadas. »

El tratamiento de almibares de azlcar cdn materia-
les 1onfactiv03 segin el ﬁresente invento es & menudo sufi-~
‘¢ients para purificar el azfcar sin el uso de ningin otro pro-
codimiento o agegte-de purificacidn. Sin embargo, como antes
se ha dicho, muy a menudo es deseable emplear un agente deco=~
lorante para senarar &l color residual de la solucidn de azd-
car después del paso por los materiales de cambio de iones.
Similarments, en algunos casos es deseable tratar Ia solucidn
de azfcar con un materisl decoclorante entre dos cualesquiers
de los lechos de materiales ion-2ctivos, pero sz ha comproba-.
do que noe s tan eficaz. cuando el flufdo gue pasa por ellos
tiene un 8lto contenido de iones. Entre las sustancias que
pueden emplearse figuran el nagro animal, la tierra de diato-
‘méceas, bauxita, carbdn vegetal decolorante, agentes oxidan-
tes ete,

1a presencis de sales, fdcidos v s8lidos orgdnicos
vque no son sazlear en les soluciones de dste tiende a estabili-
zar los materiales colorantes coloidales de lag mismas. Pér
consiguiente, la separacién por medio de nuestro procedimien-
to de una alta proporcidn de las sales vy sélidos brgénicos es
que no son azficeres hace los materiales colorantes coloidales
menos estables y por tanto se separan més fdcilments por el pa-
gso 21 través da filtros de carbdén animal. Cusando s@ usé e8r-
bén.vagetal decolorante, es preferible eamplearlo déspués del
tratamiento de las sus tancias de cambio de iones, y despuds
de 1la concentracién hasta almfbar, pero pueds ussrse en cual-

quier punto del sistema y cuando no se ysa al final dsl siste~



10

15

20

25

ma de purificacién, se emplea con preferencia desnuéds del na-
so por un material cation-activo cuando es dcido el flufio que
pasa por el material dscolorante., Los materiales decoloran~
tes puedan también mezeclarse con ei zumo antes delevaporar el
agua del mismq o durante la svaporacién, y luego los materia-
15s pueden separarse filtrando eI almi{bar concentrado.

Nuestro sisteme de purificacibn puede hacerse fun-
cionar sobre la base desecrita en_loé ejemplos an teriores, des-
pués de lo cual cada uno de los lechos de resina se leva en
reflujo, se regenera y se enjuaga. Otra msners de poner en
prédctice nusstro procedimiznto en_algunos CBsSOg &8 usar una
Pluralidad de series de cambiadores de‘iones, cada uno de los
cuales comprende una zeolita de hidrégeno v une resina anion-
activa. £l par de cumbiadores de ionegfiltimemente mencionados
se reBeénera mientras los otros parses de log mismos se usan con
arreglo al procedimiento descrito en Jos ejemplos anteriores.
Cuendo el cambiador de cationes del primer par de cambiadoraes
de ioneé estd virtualmente azotado =n cuanio a cationes y el
cambiador de aniones de este par estd agotado en cuanto a éoi-
doé fuertes (esto es, écidos que son tan fuertes como el &cé-
tico o més) se separan del sistema ¥ el par recien activado
de cambladores de iones se aflade al fin del sistema; El par
de ca2mbiadores de iones quitado del sigtema 8e reactiva, y en
algunos casos puede tambidn afiadirse al extremo del sistema
cu2ndo se agota el primero de los cambladores de iones (origi-
nariamente el segundo par de cambiadores). El1 uso de este ti-
po de sistema denende un tanto del tivo ?articular d2 produc-
to a prepzrar y tambidn de la capacidad da lag cambiadores de

iones. Con cambiadores de lones de capacidad muy baja, este
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tivo de procedimiento no serd nrohablemente scondmico, &) paso
que con cambiadores de iones de alta capacidad serd probable-

mante mds econdmico gue el trabajo con arreslo a los ejemplos,

" Otro factor 2) determinur la gconom{a relativa de lo=s dos pro-

cedimientos es ol coste de resenerante, ya que .cusndo su cOs-
te disminuye el procedimiento empleado en los = jemplos resul-
té mide econdmico,

in lugar de parte o de 1la totalidadad de 1la resi-~
na anion-activa emplsads en ¢l ejemplo, puaden usarse otroé
materialss anion-activos. idntre estos figursn los productos
de condensacidén de m-fenileno-diamina, biguanida, guanil-irea,

guanidinas sustitufdas como metil-guanidina, biguanidss susti-

tufdss como fenil-bigusnida, poliaminns, con preferencia las
polisminas polietilénicas ete.

Bstos nroductos dz sondensacidn son praferentemen~
te prodvctos de condensacién de formsldehido, aungue si se
quiere pueden usarse productos ﬁe condensacibén 32 otro alde-
hido. Ejempios de otros sldehidos =on el furfural, acrolef-
na, benzaldehido ete, 1Las resinas activas, como las prepara-
das de gusridina, gusnil-urea, bigusnida y otros materieles
que no forman con formaldehido productos de condensacidén lo
bastente insolubles para la mayoria de 1bs fines précticos,
se insolubilizan nrefsrentemefite con matoriales reacti&os de
formaldehido adecuados, por ejemplo, urea, tiourea, las amino-
triazinzs (especialmsnte melamina y le2s guenaminas que reaccio-
nan con formeldehido para da2r productos insolubles) etec. Las
resinas anion-activas preparadas de guanidins, guanil-urea bi-
guanidas etc. pueden prepararse én la misma formz z=neral des~

crita en las patentes de los BEstados Unldos n?. 2.251.23%4 y
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2,285.7%0 . Usualmente es convenie;%e usar las sules de las
bages, pero también pueden usaras las beses libres., Zjemplos
de sales adecuadas para su uso en 1A prepsracidn de resinas
anion-activas, son curbonato dz xuanidina, sulfato de guani-
dina, sulfato de biesuanidsa, nitrato de bigu2nida, sulfato de
guanil-yursa, carbonato de guanil-urea etc. Las natenfas de
los Estados Unido= ndmero 2,251.2%34 y 2.285.750 describen mé-
todos 4e praparsr muchas resinas anion-activae de los tinos
arriba mencionado. _

1a2s resinss anion-activas sglctivan en la forma or-
dinaria por tratamisnto con unz solucidn dilufda de un 4lealil
por ejemplo, una solucidn 0.110% de hidrbxido sbdico, carbona-
to sédico, las correspondientes'sales potdsicas ete.

Zjemplos de materiuleg cation-activos adecuados gue
pueden hsacerse funcionuar. en el. ciclo de hidrdgeno son: pro-
ductos de condensacidn con aldehido de sulfonatos orgénicos
alfa-furil-sustitufdos, tules como los daescritos en la paten-
ta de los Zstados Unidos: 2.3%73.152, productos de condensa-
cidn de fenolaldehido nolihidricos, tales como kgproductos
de coﬁdensacién de catecol-tanino-formaldehido, productos de
condensscidn de formaldehido y dcido asulfdnico aromitico (se-
gin se descrive en la patente de los Estados Unidos nuamero
2.204,539), las zeolitas carbondceas, esto es, los materia-
les carbondceos sulfatados o sulfonados taleg como carbdn,
turba, lignito etec. Cualquiera de estos materiales puede ha-
cerse funcionar en el ciclo de hidrdgeno y son por tanto ade-
cuados DHTra su usoO con arreslo a nuestro invanto, Heblando
en general, estas sustancias pueden denominarsse "zeolitas ds

hidrégeno¥ La activacién de los materiales cation-activos con
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un 4cido y el cambio o reaceién del ion hidrdearo de dicho 4ci-
do durante el procedimiento de purificacidn se llaman "“el ci-
clo de hidrdgeno,

Los materiuales cation-2ctivos pueden regenerarss o

activarse haciendo pasar por el lecho soluciones fdcides diluf-

dasg, por ejemplo, al 0.1-10% de Acido clorhfdrico, dcido sul-

firico etc.} y lavando luego con a8gua hasta qus virtualmente
se ha sepsrado el Scido empleado., Las resinas cation-activis
fe llaman entonces "activadas vnor hidrdgeno®, 8i 1la solucidn
que Pluye en el lecho catién-aetivo C 1l contiene un= sty gon-
centracidn de calecio, puede ser deseable activar el lecho con
una solucibn de sal, por ejamplo, una solucidn acuoss de clo-
ruro s8dico antes de lu activacidn con un deido.

El término "sdlidos ionizablas" o "materiales ioni-

' zables" incluye los materiales inorgénicos tanto volitiles co-

mo no voldtiles. L& mayor proporcidn de estos =8lidos son
1norg§nicos,‘pero vueden incluirse algunas sustancias oregéni-
cas. ®Bstos Ysolidos ionizables" son impurezns sn 21 sentido
de que no se deseapn sn mazcl- con 21 flufdo 2 purificawr, aun-
oue puaden ser por s{ mismos matsariales valiosos O deseables.

Esta solicitud, ~ue corresponde a la presentada en
los Estados Unidos de américa, el 17 de Noviembre de 19243, bea-
jo el udmero 629,310, se acoge a los beneficios del articulo
5) dsl ®stavuto vigente sohrme Proniedad Indﬁst*ial.

- A g ot o —

ceee N 0T A —eem

Loe puntos de invencidn propia y nuavi cug se pre-

santan para gue sesn objeto de esta Patente de Invencida en
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fgpafia, son los sizruiantes:

12, TUn vprocedimisnto d2 purificoer uni anineidn
acuoss da azdcar gus tiene un conténido de cenizas no mavor
de un 9,9% tsl como gusrapo dbruto, oﬁrecterizado Tor que se
hace pagar diéha soluciéﬁ nor nn Ssistema que contiecne uns tlu-
ralidad d2 parss de cambiadores de iones, siendo un miembro
de cada par un cambiador ds zeolita ds hidrdgeno y =1 otro
miembro un camhiudor fe aniohes v so continua haciendopasar
diého guarapo por el <istems misntras =1 pH del 1{quido en-~
trante on el cembirsAor Ae aniones final es supsrior a 2,9,

2¢, Un nrocedimiento sesfir se raivindica en =l
punto 192., carsctarizado nor gqus s2 continds heciendn nasur
dicha solucidn por 2l sistemes mientras el pHd del 1{qui§o en-
trante en 21 cambiadbr de uniones finnl e wmavor d=-2,¢ v ol

3

pH 821 1icuido gus sale de dicho ceanmbizdor 32 uniones Pinal
es por lo m=nos de2 4,
. Un procsdimiento sezfin s= raivindica =n los

puntos 1¢, o 292,, caractarizado por el hacho 42 Jue =21 n1s0

ds 1ls solucidn por el sistouwm contindas mientras =21 1{iquido
qus entrgbn el cambiador 42 sniones finsl sontiesne w2nos de

terminado ror valordacidn, suromizn-

[
[

unas 500 p.n.m. de fcido A:

do cue 2l dcido ti=ns u

o
o]

eso squivalente de 50, v tambidn
mientras dicho liquido =ntrante contisne menos ds 5O DD LM,

noniando que loe estion2s tienen un neso aqui-

(o 7]
[}
Q
{
ct
[N
O
jos
o]
]
-
’m
o}
3

4¢, Un procedimianto se~0n =ze reivinidics =sn cuzl-

guizrd d2 los puntos a2nteriorsas, caructerizsdo por 21 heche de

qus dicho sistema contiene nor lo maenos tras narse de “ighos

- .

canhisdores 42 1ones.
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e, Un procedimiento sesln e3 raivindics en cual-
los puntos 12, a 4°8,, caracterizado nor qus s2 hace
pasar =21 1fquidis =.lient> desd2 21 cambiador 42 anionss finzl
a otro mar 42 cambicdorss de iones gus comprends un canmbla-
2 Znionss uNA vez
1{quido s=2li=nte d=l cambiador 42 aniones finzl
ha bajzado & unos 3, ¥y sa continﬁa haciendo pasar 21 liguido
galiente del canmbiador de aniones Tinzl nor dicho otro psr
Ae cambicedorass de 1ones mientrszs 21 1ig-uido sntrants en el

cambiador de anionss d21 otrc par ea mayor 4= 2,8,

52, TUn nroc2diminto gesin =2 roiviniies an cuszl-

guizrz d2 loa= puntes 12, n 42, PCT Qque 82 g8

para de dicho sistemz su primsr puar d2 cambiadores da iones

s

el zistema un nuevo 12r 12 los mismos

£

v se atzde 81l Tin ¢

un cambhiador de2 aniones,

de 1on=s 2= =uperiocr a 2Z.C,

72, TUn »arocedimients c3o0n <= raivindica =2n el

18

}

s

, caricterizslo por qus se rsgenera =21 primer par

A= cambisdores de iones despuds de habesrlos separado del sis-

292, Un vrocedimi=nto =sglfin =2 reivindiss »n 2l
punto A2, zaracterizado Dor que =2 raganars 21 nrinar nar

dz cumbiadoras de ionas degpuds de Mabarlos s=:

L
fon)

0 dal sis~

t
)
M
B
e
-
4
1
14}
£
el
3
ot
iy
O
24
—
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Q
»
3
Pt
D
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3

dm acta 211time F2:27mfe Ia hahar

cnd?o 4 unoe % el 1fguido que =ntr ~n <7 camhisdor As .nio-




WA

10

"

s f
i A/ daa

guizra d= los puntos antzriorss, cirscterizado »nor 1s ulterior

operacidn de concentrar =1 liguido saliantz finazl cu-nio se

“trata susrapo bruto, v cristalizar azfcar del migmo.

10°. Un procadimiento de purificar un? soluecidn

Tal vy como g3 ha Jecgceritn en ls Memoria que antace~
de, ilustrado =n ¢l dibujo g-ue gs zcompafia v para los fines
gu2 se hazn =gp=cificado,

Aata Mémoria cinsta d= veinticﬁatro hojas zsoriﬁa@

a miguina por ny sola eara,

Wadrin 2 6 NOV.?946

2

- e “i»

Alberio de tizzbury
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