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A 20,606, Case Italian

MEMORIA DESCRIPTIVA
pare solicitar
PATENTE DE INVENCION
en
ESPAR A
por VEIRTE sfios

& nombre de GIUSEPPE ASSALINI, 4e nacionalidad italiana, re-
gsidente en Via de Gaspari 19/3, Génova, Italiam, por:

"ON PROCEDIMIENTO PARA LA PURIFICACION DE JUGOS AZUCARADOS"

Se hen efectuado varios experimentos pares la pu-~
rifica¢16n de jugos azucarados brutos por el uso de resinas
de cambio iénico. Sin embargo, no se ha llegado en ninglin
caso & ningin resultado préectico que pudiese gplicarse en
escale industriel, haste el punto de que el tratamiento con
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reainas de cambic iénico solamente se ha adoptado para fines
industrieles en raras ocasiones y siempre solo después de la
purificacién normal. Esta conocidisima purificacidén consiste
en afiadir varias veces una cantidad de cal con doble carbo-
natacién con la consiguniente instelacidn de hornos de cal y
turbo-compresores para 002. También consiste en un tratamien-
to calco-sulfuroso y en todo caso requiere repetidas filira-
ciones y calentemiento, con la consiguiente pérdida de calor
¥y de agicar y también con pérdida de tiempo y de mano de
obra.

Le presente invencién se refiere al uso de re-
sinas de cambio iénico sintéticas para la purificacidén de ju-
gos azucarados tal como se obtienen de la difusidén o tritu-
racién y prensado, procediendo los jugos de cuslquier mate-
ria prima. E1 azicer & purificar puede obtenerse también de
melazas. E1 proceso de la invencién permite reducir o incluso
eliminar cualqiier otro método de purificacién mevio, inclu-
so los procesos calco-carbdnico y cealco-sulfuroso, efectudn-
dose asi economias en el coste de la instalacién, en el tiem-
po y en la mano de obrea.

El método de acuerdo con la presente invencién
se caracteriza por el hecho de gque ¢ el jugo de azicar o even-
tualmente las melazas (éstas desmineralizadas en parte previa-
mente) se tratan a la temperatura ambiente con una resina de
cambio iénico preperada en forms de hidréxido, logréndose ast
que las sales contenidas en el jugo sntes citado se separen

y trensformen en el correspondiente hidréxido.
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El método se ceracteriza también por el hecho de que
la solucidn alcalina que contiene el hidréxido antes menciona-
do se trata con un compuesto quimico, preferiblemente de caréc-
ter metédlico, capaz de ser transformado enAsal por los hidratos
previamente formados y que, &l mismo tiempo, actiis de defecador,
decolorador y purificador en todos los aspectos, permitiendo lle-~
var el meterial no-orglnico a un estado féecil y cuantitative-
mente coagulable y, por ello, eliminable.

El método se caracteriza asimismo por el hecho de que
el jugo, obtenido desioués de la filtracién del coagzladd , BE
trata con una resine anidénica y con une resina catiénice, obte-
niéndose aei una purificecién completa y el filtrado obtenido
alcanza asi el pH requerido, e xtrayéndose el méximo porcentaje
de azicar y reduciéndose al minimo los indicios residuales de
impurezas.

En un caso p rticularmente preferido, el método se ca-
recteriza por el hecho de que el filtrado se trata primeremente
con la resina anidnica y después con la resina catidnica.

én el caso en que el método parte de melazas, tal proce-
dimiento se caracteriza por el hecho de que la melazas, diluldas
en una cantidad de agua correspondiente a la mitad de su peso,
se tratan previamente con un par normal de resinas de cambio
i6bnico, aniénica y cationica, con el objeto de reducir las impu-
rezas hasta el punto que es necesario lleger para obtener la
subsiguicnte purificacién s tes mencionada.

La instalaciédn mra la purificaciédn de jugos azucarados,

de acuerdo con la invencién, se caracterize por la presencia,
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combinacién y sucesién de los diversos dispositivos y apara-
tos apropisdos parse obtener las verias fases del método.

En los dibujos anejos se representa esquemética-~
mente, comc simple ejemplo, la instelacidén y el ciclo de las
varias operaciones relativas al método conforme a la inven-
cién. (

La Fig. 1 muestra una vista esquemfética de la
instalacién para le purificacién de los jugos de azicar bru-~
tos,

La Fig. 2 muestra la vista esquemdtica de la
instalaciédn para el tmatamiento previo de las melazas.

Con referencia & la Fig. 1, el jugo azucarado bru-
to que entra por 1 en el tanque 2 es enfriado en el cambia-
dor de calor 3, y pasa por la bomba 4 a lo largo de la tube-
ria 5 al cambiador iénico 6, donde, mediante una resina de
cambio iénico, se efectie el desdoblamiento de las sales y
su transformacién en hidréxidos. Cuando sale del cambiador 6,
la solucidén alcalina que contiene los hidréxidos pasa por la
tuberfa 7 al tanque 8 que contiene un agitador 9, donde por
adit¢ién por 10 de una sal metélica soluble en el agua que da
un hidréxido metélico insoluble en el agua, se efectiian las
operaciones de defecacién, decoloracidn y purificacidn con

la coagulacidén resultente de las sustancias orgénicas no-

_azuparadas, En la tuberia 7 se dispone una vélvule de tres

vias 11 la cual, por el tanque 12, elimina de manera conoci-
da el regenerador y las aguas de lavado que proceden del

lecho de resina. Le bomba 13, por las tuberias 14 y 15 ab-
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sorbe del tanque 8 la solucién y la énvia &l filtro 16, en
donde los jugos azucearados son separados del precipitado
gue se hg formado durante el tratamiento. Los Jjugos azuca-
rados se recogen par la tuberia 17 en el tanque 18, del
cual la bomba 19 los pasa & la tuberia 20 y asi a los cam-
biadores idnicos 21 y 22 donde el filtrado se pone en con-
tacto con una resina aniénice y une resina catiénica, pro-
parcionando de esta manera la purificacién final, En el pro-
cedimiento preferido la resina aniénica es una resina fuér-
temente bésica tael como une resina de hidréxido de amonio
cuaternario y la resina catiénica es una resina débilmente
édcide tal como una resina cerboxilica.

Por la tuberia 23 el producto purificado que
contiene un porcentaje méximo de azucar e indicios mfnimos
de impurezas es llevado al tanque 24 ¥y después a las opera-
ciones de acabado usuales, tales como evaporacién ¥/o cris-
talizacidén. En la tuberia 23 se dispone una védlvula de tres
vias 25 que por el tanque 26 elimina de la forma conocida
el regenerante y el agua de lavado que proceden de los le-
chos de resina de los cambiadores idnicos 21 y 22.

Con referencia a la Pig. 2, las melazas se in-
troducen en el tanque.27 por g§; ¥y por 29 se introduce ague
diluyente, El agua diluyente se mantiene usualmente en uns
cantidad igual a aproximmdemente la mitad de la centidad
de melazas & diluir. |

Pare la eplicacidén industrial del método me-

diante la instalacién representads en la Fig. 1, las melezas

-5 -
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dilufdas deben ser previamente tratadas por el método indicado
en le Fig. 2. La bomba 30 envia las melazaes diluides por la -
tuberia 31 & un cambiador idnico 32, en donde se encuentran
con una resina catiénica, y luego por la tuberia 33 pasan al
cambiador 34, en el cual se encuentran con una resina aniéni-
ca, Al sdlir de este Ultimo cambiador, la solucién de melazas,
que ha adquirido ahora un grado de pureza sufieiente, atravie-
sa las tuberies 35 y 36 y pasa &l tanque 2 (Fig. 1) con ayuda
de le bomba 37. En la tuberia 35 se dispone una vélvula de
tres vias 38, que por el tanque 39 elimina de manera conoci-
da el regensrador y las aguas que proceden de los lechos de
reslina. de los cambiadores idénicos 32 y 34.

Con respecto &l método descrito arriba, deben
geflalarse lag sigulentes ventajas adicionales., E1l cambio
iénico, tal como se efectée de acuerdo con la presente inven-—
cién con resinas sintéticas, permite la eliminacidén de pro-
cesos de purificacidén empleados previamente, puesto que, me~
diante la instalacién y el proceso de la invencidn, se pue-
de pasar directamente de un Jjugo bruto a2 un Jjugo purificado
de pureza superior a la alcanzada hasta shore. El1 emplec de
una resina fuertemente bédsica en forma de hidréxido, pombinado
egn el subsiguiente tratamiento con una sal metédlica, por
ejenplo de hierro, aluminio o manganeso, permite la répidas
formacibén de un hidréxido metélico de elevadas propiedades
coagulantes y d ecolorantes. Otre ventaja es que en el proce-
so de la invencidén se evita un pH de uns acidez que por lo

elevada pudiera resultar perjudiciel.



-

10

15

25

9305892

Existe lé nétable ventaje de que todas las operacio-
nes se realizan a la temperatura embiente., Existe, t ambién,
la posibilidad, en el caso de las mslaias, de operar con
une solucién de melazas gue contenga solamente alrededor de
50 partes de ague por 100 partes de melazas originales, con
las consigulentes y apreciables economfas en operaciones, ma-
no de obra y tiempo.
EJEMPLO 1
Adn cum do el proceso que se va a describir se efec-
tha continuemente, conviene disponer de una unidad de T00
litros de solucién que pasan por las varias operaciones del
proceso . Se toman 700 litros de una solucién acuosa de jugo
obtenido de recortes de remolacha por difusidén la cusl con-
tiene 10%# de sacarosa y 2,5% de sustancias no-azucaradss,
siendo el 0,5% de éstas inorgénicas y el 2,0% orgénicas. Ia
temperatura de esta solucidn se lleva a unos 40¢C, y la di-
cha solucidén se pasa luego a través de un lecho de una resi-
na de cambio aniénica fuetemente bésica, una resina de es-
tireno de enlace cruzado o tridimensional, porosa, que tiene
grupos de hidréxido amonico cuaternario unidos mediante un
grupo metileno a los anillos del estireno y que lleva en el
nitrégeno dos grupos metilo y un grupo hidroxi-etilo. Lia ve-
locidad de la carriente es de 0,7 galones por pile cidbico por
minuto (o sea, 2,6501 por 28,317 am3 par minuto). En luger
de esta resina particular se puede usar aqui cualquiera otra
de las resinas de hidréxido ambnico cuaternario fuertemente
bésicas. E1l efluyente del lecho de resina tiene un pH de 11
a 12 6 més,
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El efluysnte se trata ahore con una solucidén acuosa al
30% de sulfato de aluminio hidratado, A12(804)3.18H20 . Esta
soluciédn se afiade lentamente agitando bien. Para los 700 1i-
tros que pasan por el procesc se agregan en este caso parti-
cular 13,1 kilogramos de esta solucién. La cantidad de solu-
cidn de sal metélica afiadida en este punto puede variar segin
el lote particuler de jugo azucarado gque se trate. En este
caesgo, la solucibén afiadida lleva el pH de la solucién a 5,7
Una zona de pH de 5 a 6 es generalmente satisfactoria.

Se forma un precipitado de éxido de @luminio hidrata-

do que recoge o cuagula las sustancias no-aefleares orgéni-

cas, incluso las materias colorantes. Se separs el precipi-

tado. Esto se logra en este caso por filtracién, pero la

centrifugacién o la sedimentacidn con separacidn del licor

claro y filtracidén o centrifugacién del lodo son por lo me-—
nos tan eficaces e incluso més convenientes con ciertas cla-
ses de agzicares,

En este punto es posible obtener un producto blanco,
pero quedan indicios de materisles orgénicos que pueden oce~
sionar después el desarrollo de una ligera decoloracidn,
existiendo también ssles inorgénicas. Por éso, conviene en
este punto, si bien no es absolutamente esencial, que la
solucién azucarada se trate con resinas anidénica y catidnica.
En este caso e special esto se hace pasando la solucién a tra-
vés de una resina de hidréxido de amonio cuaternario consis-
tente en una resina de estireno enlazada en crug que tiene

grupos +trimetil-amonio-metilo y después a través de una

-8 -
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resina de cambio,cétiénica carboxilice en forme de hidrdge~
no a una velocidad de dos gemlones (7,570 litros) por ple
ctibico (28,319 dm3) por minuto. Esta resins se forma copo-
limerizando &cido metacrflico con un pequeiio porcentaje

de divinilbenceno.

El efluiyente de la dltima columna de cambio ié-
nico tiene un pH de 6,2. Posee un color Stammer de 0,515,
contiene aproxi medemente 8,5% de sacarosa, 0,037% de azicar
invertida, 0,003% de cenizas, 0,033% de nitrégeno totel y
0,002% de cloro. Se pasa al evaporador y se concentra. El
azicar del primer "golpe" tiene un pureza de 98,1% segin
se obtiene, con una pureza de 99,43% en seco. No contiene
nade de nitrdégeno.

De la torta de filtraciédn obtenida de le precipi-
tacién con sulfato de aluminio se puede recuperer &cido glu-
témico, 4cido aspértico y leucina, asi como también el con~
tenido de eluminio. Existen también aminodcidos en las me~
lazas, los cuales son iguelmente recuperables.

EJEMPLO II

Se aplica el mismo procedimiento general a un
jarabe hecho de azicar de cafia bruto. Sé hace una solucién
a 30® Brix y se filtra. Se pasa a 402C. a través de una re-

sina de cambio anidnico, de hidréxido ambnico cuaternario,

fuertemente bésica, consistente en polistireno enlazado tridi-

mensionalmente o en crug que tiene grupos trimetil-amonio-
metilo, como antes. El efluyente tiene un pH de & rededor de

ll. Este efluyente se trata con 12 kilogramos de solucién

-9 -
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acuosa a8l 30% de sulfato de aluminio hidratado. Se forma un
precipitado que se sedimente en un tanque, del cual se retira
el licor superior claro que se filtra. Igualmente se retira
y filtre el lodo, El filtrado es claroc y tiene un pH de 5,6.
Se le pasa a través de un lecho mixto compuesto de cantidades
aproximademente equival entes de una resina de cambio catiéni-
co, carboxilica, 4cida, y una resina de hidréxido aménico cua-
ternerio, tal como se ha descrito anteriormente. E1 jarabe
asf{ tratado no contiene nada de calcio ni de potasio y sf
mnas 8 p.p.n. de sodio. No se encontréd incremento & guno en el
azficar invertido. El jarabe estd listo ahora para ser concen-
trado, siendo el azicar que se obtiene blanco brillante y de
una pureza de 99,5%.

Aungque por ra@ones descriptivas esta presente inven-
cién se basa en lo que se ha descrito e ilustrado como ejemplo,
otras muches realizaciones y modificaciones se pueden aplicar

a la realizacién de la invencién, como por ejemplo, el efec-

tuar el tratamientoc previo de las melazas en una solae columna que

contenga un lecho mixto de resinas aniénica y catiénica, y,
endlogemente, el reemplazar las dos columnas 2l y 22 por una
columna que contenga un lecho mixto de resinss anidénica y ca-
tiénica.,

Esta solicitud, que corresponde a la presentada
en Italia el 26 de Agosto de 1.955, bajo el nimero 133/14, se
acoge & los beneficios establecidos en el articulo 51 del vi-

gente Estatuto sobre Propiedad Industrial.
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Los puntos de invencién propia y nueve que se pre-
Senten parae que sean objdto de esta solicitud de Patente de
Invencién en Espafia, por VEINTE afios, son los siguientes:

l2 .~ Un procedimiento para la purificacién de Ju-
gos8 azucarados m diante resinas de cambio idnico sintéticas, cae-
racterizado por el hecho de que los Jjugos azucarados se tratan
a lg temperatura ambiente con una resina de cambio idédnico en
forma de hidréxido con lo cual las sales contenidas en dichos

jugos se transforman en los hidrdxidos correspondientes y los
jugos que contienen dichos Hdréxidos se tratan con una sal me-
télica soluble en el agua que dé un hidrdxido metélico inso-
luble en el egua con la consiguiente coagulacién de las sus-
tancias orgénicas no-azicares.

22 ,~ Un procedimiento de acuerdo con la reivindi-
cacién 1, caracterizado por el hecho de que el jugo obtenido
después de separar el hidréxido metélico soluble y las susten-
cies orgénicas no-azicares coaguladas, se trate con une resina .
eniénica en forma bésica y con una resina catidénica en forma
de hidrdgeno.

32,~ Un procedimiento de acuerde con la reivindi-
cacibén 2, caracterizado por el hecho de que el filtrado se tra-

ta primero con una resina aniénica fuertemente bédsica y luego

-1l -
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con une resina cetiénica débilmente 4cida.

42 .- Un procedimiento de acwerdo con las reivindi-
caciones 1 a 3, en el que los jugos azucerados tratados pro-
ceden de melazas que se han diluido con una canticad de agsus
correspondiente a aproximadamente la mitad de su peso y se
tretan con resinas catidnica y aniénica.

5¢2,~ Un procedimiento para la purificacidn de jugos
azucarados,

Tel y como se ha descrito en la Memoria que antece-~
de, representado en dibujos gue se acompafian, y pare los fines
gque se hen especificado. ‘

Egta Memoria conste de once hojas y la presente es-
critas a2 mdquina por una sola cara.

Madrid, 150CT 1956
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