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MEMORIA DESCRIPTIVA 

para so lic itar

P A TE  NT E DE 1 N V E  NC I  O N

e n

E S P A N A  

por VElE'iE añoa

a nombre de ROHM & HAAS COMPANY, entidad norteamericana, estable 

oida en 288 West Washington Square, F iladalfia , Pensilvania, Es­

tados Unidos de América, por:
"UN PROCEDIMIENTO DE RECUPERAR AZUCAR DESDE UN FLUIDO AZUCARADO 

QUE CONTENGA IMPUREZAS"

Este invento se refiere a un perfeccionamiento en los pro­

cedimientos de fabricación de azúcar. MÓs en particular hace re­

ferencia a un método para la producción de azdcaras y jarabes co­

mestibles a partir de fuentes que contienen azuear como la caña 

de azúcar y remolachas, zumos de frutas, productos derivados del 

maíz y melazas líquidas, incluyéndose aquellos productos que de 

otro modo no son apropiados para e l  consumo del hombre.

Con objeto de describir de modo completo e l significado co­

mercial del presente invento con respecto a la economía en e l pro 

cedimiento realizado mediante e l mismo, es conveniente llevar a
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. . b .  un. comp.r.ción con los procedimientos de recuperación de 

azúcar a p a rtir  de cañe da azúcar y remolachas que corrientemen­

te y durante muchísimos ahos han estado en boga en todo e l  munda. 

Cuando se describa e l  orasenta invento en relación  con estos Pro­

cedimientos de la practica an terior, será evidente e l importante 

avance que se ha rea lizado ahora en la  industria de fabricación  

de azúcar. Para fa c i l i t a r  la  descripción del invento, se hará re­

ferencia  a los dibujos adjuntos en los  que:

La figu ra  1 es un cuadro esquemático que representa, en íb r 

ma de esqueleto, como las foses del nresente invento pueden sus­

t i tu ir  a determinadas fases de los procedimientos anteriores, que 

eliminan de este modo;

La figura 2 es un cuadro esquemático de una de las formas 

que suponen un avance principal d e l Invento en re lac ión  con la 

práctica antigua, que está representado más en general en e l  pro­

ceso de fabricación completa indicado en la  figu ra  1 ;

La figura 3A es un cuadro esquemático de otra forma que su­

pone un avance principal sobre la oráctica antigua y que se ha

conseguido mediante e l  presente invento;

La figura 5B es todavía otra forma del aspecto principa l 

del invento en e l nuevo proceso de fabricación  aquí descrito ;

La figura 4 es un grá fico  que representa los resultados

de l procedimiento descrito en e l  ejemplo 4;

La figu ra  5 as un grá fico  que representa los resultados

del procedimiento descrito  en e l  ejemplo 5;

La figura 6 es un grá fico  que representa los resultados

del procedimiento descrito  en e l  ejemplo 6;

La figura 7 es un grá fico  que representa los resultados

de l procedimiento descrito  en e l ejemplo 7;

La figura 8 es un grá fico  que representa los resultados
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del procedimiento descrito  en e l ejemplo 8 ;

La figura 9 es un gráfico que representa los resultados del

procedimiento descrito en e l  ejemplo 9;

La figura 10 es un g rá fico  que representa los resultados

del procedimiento descrito en e l ejemplo 10;

La figura 11 ea un grá fico  que representa loa resultados

del procedimiento descrito  en e l  ejemplo 11;

La figura 12 es un g rá fico  que representa los resultados

del procedimiento descrito en e l  ejemplo 13; y

La figura 13 es una representación esquemática de una ins- 

talacián comercial en nroceso continuo para la  purificación  da 

azúcar, u tilizando e l  método d e l invento aquí descrito .

Refiriéndose a la figura 1, a l  proceso da fabricacián  da 

azúcar comienza con le fase 1 de extracción de jugos daL azuoar 

que pueden proceder de una o varias fuentes posib les, por ejem­

plo de la lix iv ia c ió n  de remolachas cortadas formando un jugo 

de difusión o jugo bruto, de la tritu ración  y compresión de ca­

na de azúcar o da los d iferen tes frutos que contienen flu idos azu­

carados. Esta fase de extracción es antigua en la  p ráctica ; los 

d iferen tes métodos de l le v a r la  a cabo son bien conocidos y se 

describen completamente por ejemplo en referencias como McGinnis, 

Beat-3u?ar Technology, pags. 133-136 inclusive (Reinhold, New 

York c ity , 1951), y Spencer-Meade, A Handbook fo r  Cane-Sugar_  

Manufacturera and Their Chemists, pags. 26-28 inclusive (W iley, 

New York c ity , 1929).
La segunda fase, o da pu rificac ión , puede ser también uno 

de una sari - de procesos usuales, ^sto puede comprender convenían, 

temante la  defecación por métodos como la  odícién da grandes can­

tidades de ca l, y a continuación carbonatación de las mezclas con 

ob jeto  de hacer posible la separación por f i l t r a c ió n  de determina.
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áas impurezas, junto con las partículas de carbonato ca lcico 

así formadas, Esta técnica da cal-carbonatación se ilu stra  por 

ejemplo en referencias como los ensayos de IIcGinnis y Spencer- 

Meade y así mismo en las patentes americanas números 8.697.041 

y 8.776.829.

Otro método conocido en la  práctica antigua para lle va r  a

cabo la  fase de pu rificac ión  2 es un tratamiento calco-sulfurozt 

que es algo análogo a l  mátodo de cal-oarbonatacián porque emplea 

repetidas filtra c io n es  y ca lor.

El jugo azucarado c la r ifica d o , que ordinariamente tiene una 

pureza en azúcar del orden de 88-95% re fer id o  a los solidos pre­

sentes, se somete a continuación a un primer tratamiento da c r is ­

ta lizac ión  3 en un aparato de evaporación apropiado. Una parte 

del azúcar que se somete a asta primera fase de c r is ta liza c ión  

sa recunera en forma de cr is ta les  puros en un rec ip ien te 9 apro­

piado para e l lo .  La práctica anterior a l  presente invento ha sido 

e l hacer pasar las aguas madres que quedan despuás de esta urina — 

ra cr is ta liza c ión  a travás de una segunda, tercera y s i  fuese iB - 

cesario, a nuevas fases de c r is ta liza c ión , obteniendo cada vez 

una recuperación adicional de c r is ta les  de azúcar. Las aguas ma­

dres tienen una pureza en azúcar de un 75-85%, re ferido  a los só­

lid o s  uresentes, cuando se hacen pasar a los evaporadores para la  

segunda cr is ta liza c ión  4. Esta nureza en azúcar se reduce a un 

70-75% despuás de la  segunda fase de c r is ta liza c ión  y a un 60y¡: en 

las melazas que quedan después de la tercera fase de c r is ta liz a ­

ción 5. En muchos procesos de fabricación de azúcar, este jarabe 

espeso de melazas se descarta como fuente de grandes cantidades 

de azúcar c r is ta liza d a , según se representa en 6 en la figura 1. 

Según se indica temblón en aquel punto en al diagrama esquemático, 

las melazas se han tratado además alternativamente con objeto de
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obtener azúcar o productos secundarios va liosos, como por ejem­

plo complementos de alimentación, a p a rtir  de las mismas. Sin 

embargo, la  elaboración de las melazas para obtener c r is ta les  

da azúcar comestibles purificados ha sido, hasta ahora, uno de 

los intentos nanos interesantes desde e l  punto de v is ta  industrial.

El presente Invento proporciona un procedimiento que e lim i­

na la necesidad de las fases de c r is ta liza c ión  que, según se in­

dica en la  figura 1, siguen normalmente a la primara fase de c r is ­

ta lizac ión  3. El procedimiento mejorado es tan e fica z  que elim ina 

esencialmente la  necesidad de disponer o elaborar posteriormente 

las melazas para obtener azúcar de las mismas, aunque todavía es 

posible obtener los componentes nu tritivos  contenidos en e l r e s i­

duo para su empleo en piensos, etc . Las primeras dos o tres fa 

sea que son fam iliares en la  practica antigua, es decir la  ex­

tracción 1, la purificación  2 y la  primera c r is ta liza c ión  3 pue­

den rea liza  se en cualquier forma preferida . El punto de desvia­

ción de los mótelos de la práctica antigua para la  fabricación 

de azúcar, que se llevará  a la nráctica en general, es e l  punto 

en e l que las aguas madres se hacen pasar (véase figura 1) de 

la  nrimera fase de c r is ta liza c ió n  3 a una o más columnas cambia­

doras de ion para conseguir la elim inación de las impurezas de 

forma que e l líqu ido purificado resultante de las mismas pueda 

c r is ta liza rse  a continuación, bien haciándolo pasar a un disposi­

t iv o  evaporador separado o bien reciclando a l líqu ido a los e ia -  

poradores empleados para la  primera fase de c r is ta liza c ión  3. Sin 

embargo, e l invento no está lim itado a l tratamiento de las aguas 

madres daspuás de la primera c r is ta liza c ión . En determinadas c i r ­

cunstancias puede ser conveniente e l  tratamiento de los jugos

c la r ifica d o s  procedentes de la  lase de pu rificac ión  8 o in 1 

los jugos de d ifusión de la  fase 1 sin defecación. En .tro s  casos

5



será conveniente someter las arduas ¡'ladres a una segunda c r is ta l i ­

zación como se representa en 3 en la  figura 1 y tra tar e l liquido 

de esta segunda c r is ta liza c ión  de acuerdo con este invento. Uha 

aplicación particularmente valiosa d e l invento es en e l  tra ta ­

miento de las melazas de d iferen tes orígenes. Se ha descubierto 

que este proceso perfeccionado hace posible obtener en forma de 

c r is ta les  de azúcar purificados esencialmente todo e l  azúcar dA 

10 al 15% normalmente presente en los jugos de d ifusión  u otros 

procedentes de la  fase de extracción 1, siendo relativamente in ­

consistente e l  residuo de melazas que queda a l f in a l del nuevo 

proceso.
Segán se representa además en los dibujos, existen d iferen ­

tes mátodos a lternativos para lle v a r  a cabo la  fase da elim ina­

ción de impurezas mediante resinas cambiadoras de ion, que sola­

mente se ha representado de modo general por 8 en la  iigura 1.

Por ejemplo, segtfn se representa en la  figura 2, las aguas ma­

dres de la  primera fase de c r is ta liza c ió n  3 pueden d iv id irse  con­

venientemente en dos porciones, en general aunque no es necesario 

en cantidades esencialmente iguales. Una parto de las aguas ma­

dres se hace pasar a travós de una columna 8-a que contiene una 

resina cambiadora de anión. La otra parte de las aguas madres se 

hace pasar a travós de otra columna 8b que contiene una resina 

cambiadora de catión. Las impurezas en las aguas madres se redu­

cen considerablemente en cada una ue estas columnas de resina y  

o bien se desprecian o se elaooran por otros métodos s i se desea 

recuperar algunos de los otros componentes (como por ejemplo ami­

noácidos) de las mismas. SI líqu ido azucarado del producto que 

sale de la columna cambiadora de anión es de naturaleza muy bási­

ca. Esto no as conveniente porque e l ca lor aplicado durante la 

fase de concentración tendrá tendencia a convertir lQ sacarosa

6



en los sacaratos correspondientes a los cationes presentes en la  

solución que, a su vez, no podra recuperarse en forma de azúcar 

puro por c r is ta liza c ión  y dará lugar por tanto a perdidas de uta- 

cantidad considerable de azúcar. De un modo análogo, e l  producto 

5 azucarado que sale de la columna cambiadora de catión es de na­

turaleza muy acida; y esto no es conveniente porque, por exposi­

ción larga a las temperaturas elevadas, como por ejemplo en la  

fase de concentración, dará lugar a la  inversión y, por tanto, a 

perdidas del azúcar deseado.

10 El pH básico elevado del líquido procedente de la  columna

cambiadora de anión puede ajustarse, desde luego, mediante la adi­

ción de acido al mismo. Asimismo, e l  pH acido elevado del líquido 

procedente de la  columna cambiadora de catión, pueda ajustarse 

por adición a l mismo de una base. Pero estas adiciones son muy 

15 poco convenientes porque darán lugar a la  introducción de materia­

les  inorgánicos, perjud icia les an e l líquido azucarado, contrape­

sando así gran parte de la  purificación  que se había realizado ha­

ciendo pasar las aguas madres a travás de las dos columnas cambia­

doras de ion. se p re fiera , por tanto, mezclar en las proporciones 

SO adecuadas o necesarias, los líquidos purificados de cada una de

las columnas con objeto de obtener un líquido purificado único de 

pH adecuado. Este líqu ido azucarado, purificado que tiene ajusta­

do e l pH, se trata por medio de una fase de concentración 11 y a 

continuación se c ic la  (a) o bien a la  corriente principa l de jugo 

E5 c la r ifica d o  obtenido de la  fase 2 y a travás de los mismos evapo-

radores empleados para la primera fase de c r is ta liza c ión  3 (según 

se representa como ejemplo an la  figu ra  l ) ,  o bien (b) se d ir ig e  

directamente a uno de los d ispositivos de evaporación d e l sistema 

(como se representa en la  figura 2) para la  evaporación del l í -  

30 quido y c r is ta liza c ión  del azúcar puro. La primera es la  técnica

-  7
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preferida  porque s irve  para un tipo  de operación comercial más 

e fic a z ; sin embargo, la ultima es totalmente aceptable en muchas 

casos. Según se indicó anteriormente, esta c r is ta liza c ión  puede 

rea liza rse  en aparatos separados y los c r is ta les  obtenidos de 

e llo s  combinarse con e l azúcar obtenido de la primera fase de 

c r is ta liza c ión  3.

Otra a lternativa  al mátodo representado en la  figu ra  2 es 

hacer pasar las aguas madres de la primara fase de c r is ta liza c ión  

3 a una columna cambiadora de ión (como se representa por 8a en 

la figura 3-A y por 8b en la  figura 3-B) para eliminar las  impu­

rezas del líqu ido; y a continuación, en vez do tener que ajustar 

e l pH del líquido básico o ácido por la  técnica que acaba de des­

cr ib irse  y que se representa en la  figu ra  2, e l  ajuste de pH pue­

da rea liza rse  convenientemente haciendo pasar e l líquido a tra - 

vás de otra columna cambiadora de ión que tenga resinas que sean 

capaces de efectuar su neutralización esencialmente. Este sistema 

puede continuar alternativamente por los procedimientos represen­

tados esquemáticamente en las figuras 3-A y 3-B. En e l primero, 

las aguas madres pasan primeramente a travós de la  columna de re ­

sinas cambiadoras de anión representada por 8a; y e l líqu ido azu­

carado, puri icado, demasiado básico, que sale de la  misma se la ­

ce pasar a continuación por una columna cambiadora de catión 10o. 

El producto saliente que resu lta , que es e l  líqu ido azucarado, 

purificado, que ha sido ajustado al pH conveniente, se d ir ig e  a 

continuación o bien a los evaporadores empleados en la  primera 

fase de c r is ta liza c ión  3 (como se indica en la  f ig ir a  3-A), o bien 

a la  instalación  separada de evaporación, s i se desea.

De un modo exactamente análogo, la  modificación del invento 

que acaba de describ irse puede rea liza rse  todavía de otro modo 

de acuerdo con e l diagrama representado en la figura 3-B. La única

-  6 -
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d iferencia  es que las aguas madres se hacen pasar primeramente 

por una columna cambiadora de catión 8b y el producto azucarado 

sa lien te , purificado, demasiado ácido, se hace pasar a continua­

ción por una columna cambiadora de anión 10b. El liqu ido que sa­

le  de esta ultima columna tiene e l pH adecuado para la máxima 

producción de azúcar y puede hacerse pasar a continuación o bien 

a travás de los mismos evaporadores empleados en la  primera fase 

de c r is ta liza c ión  3 (como se representa en la  figura 3-B) o puede 

d ir ig irs e  a discreción a la  instalación de evaporación separada.

Con e l esquema general de cómo puede u tiliza rs e  e l presen­

te invento para modificar la  práctica ordinaria se dará a conti­

nuación una descripción de las diversas resinas cambiadoras de 

ión que se emplean en las columnas 8a, 8b, 10a y 10b así como una 

explicación de las fases del proceso que suponen e l  empleo de 

aquellas columnas de resina. Refiriándose primeramente a la  co­

lumna 8a, ta l como se emplea en las modificaciones del proceso 

representadas por la figura 8 y figura 3-A puede emplearse una 

cualquiera de una serie  de resinas cambiadoras de anión bien co­

nocidas, disponibles comercialmente, aunque en general es p re fe­

r ib le  emplear una del tipo de amina cuaternaria. Con objeto de 

preparar la  columna para su ectpleo , se convierte primeramente 

en su forma de sal, de preferencia en forma de cloruro; y a con­

tinuación se hace pasar por e l  lecho de la  columna su fic ien te re­

generador a lca lino  para que forme una fran ja en la  mitad superior 

de la  columna en la que la  resina se ha convertido en la  forma 

OH**. El espesor de esta fran ja  puede variar pero, en general, fo r ­

mará aproximadamente la  cuarta parte más alta  de la  columna. Será 

sa tis fa c to r io  hasta la  mitad aproximadamente de la  columna. A con­

tinuación se hace pasar agua de lavado a travás de la  columna para 

elim inar las salea formadas por e l  regenerador y la  columna está

9
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dispuesta para la  solución de azúcar.

Despuós que se ha hecho pasar por la columna la solución 

de azúcar, se haca pasar nuevamente agua, esta vez en una canti­

dad igual de dos a cuatro veces o más e l  volumen de la  solución 

de azúcar. A continuación se hace pasar de nuevo un regenerador 

a lca lino  (como por ejemplo NaOH, KOH, NĤ OH, NagCOg, e tc . ) para 

producir una franja de resina en la  forma h id rox ílica  en la  mi­

tad superior de la  columna, la columna se lava y se rep ite  e l  

c ic lo . Considerando e l líquido entrante existen cuatro fases d t -  

tin tas para completar e l c ic lo : la  solución de azúcar, e l  l íq u i­

do del lavado de la  solución de azúcar, e l  regenerador y e l  l í ­

quido del lavado del regenerador. Cuando estos cuatro líquidos 

pasan a travás de la columna, e l  azúcar y las impurezas de la  

solución de azúcar se hallan red istribu idos de ta l modo que per­

mitan la  separación de fracciones del producto sa lien te , por lo  

menos una de las cuales contiene una relación de azúcar a impu­

rezas esencisimante superior a la  del liqu ido entrante y otra en 

la que esta relación  es muy in fe r io r . Generalmente es conveniente 

d iv id ir  e l  producto salien te en cuatro fracciones que, sin  embar­

go, no corresponden a las cuatro fases del liqu ido entrante. Una 

fracción  del producto saliente estará desprovista esencialmente 

da azúcar, pero contendrá cantidades considerables de impurezas. 

Puede tomarse despuós una fracción  en la  que la  re lación  de azú­

car a impurezas sea bastante elevada. Fsta puede i r  seguida (y  pre 

cedido s i se desea) por una fracción en la  que las impurezas y e l  

azúcar se hallan en una relación  que asegure su rec ic lado a travós 

de la  columna. Finalmente a continuación viene una fracción en la  

que e l  contenido de azúcar es muy bajo. Esta fracción , s i se desea 

puede combinarse con la  primera fracción del c ic lo  sigu iente. La 

fracción de producto sa lien te que contiene e l azúcar tendrá un pH

10



del orden de 11 a 12 ó más. Este pll es excesivo, ya que general­

mente se desea un in terva lo  de 7 a 9 que hace posible la  sepa­

ración máxima dal azúcar del líqu ido  pu ri'icado con una destruc­

ción mínima del azúcar por reaccciones secundarias. En determina- 

5 das condiciones e l pH puede ser tan bajo como de 5.

Según se explicó anteriormente en e l  esquema general, e l 

pH de este líqu ido procedente de la  columna cambiadora da anión 

puede reducirse mediante uno de una diversidad de mótodos. Dos 

tócnicas que se hallan dentro de los lím ites del presante inven- 

10 to son ( 1) la  mezcla de una parte del líqu ido demasiado básico

con una parte d e l líqu ido excesivamente ácido que sa le de la  co­

lumna 8b como en la  figu ra  2, o (3 ) e l  paso del líqu ido básico a 

travás de una columna cambiadora de catión como e l 10a en la  f i ­

gura 3-A. En este último caso, es p re fe r ib le  u t i l iz a r  como re s i-  

15 na cambiadora de catión en la columna 10a un tipo ácido déb il co­

mo por ejeraplo uno de los  materiales carboxílicos disponibles co­

mercialmente, aunque, s i se desea, puede emplearse un cambiador 

de catión fuertemente ácido. Sin embargo, en e l último caso pue­

de ser necesario tener algunas procauciones especiales con ob je- 

30 to de asegurarse de que e l producto azucarado sa lien te, p u rifica ­

do, se ha ajustado en a l in terva lo  de pH requerido de 5 a 9 y que 

no se halla demasiado ácido.

El procedimiento a lternativo correspondiente al que acaba 

de describ irse emplearía una resina cualquiera de la serie de 

25 resinas cambiadoras de catión bien conocidas y disponibles co­

mercialmente, en la  columna 8b (figu ras 2 ó 3-B), aunque son pre­

fe r ib le s  las del tipo po liestireno con grupos ácido sulfónico nu­

cleares. La mayor parta de la  resina debe hallarse en forma de 

sa l, preferentemente en forma sá lica . Una franja da la  resina lo -  

30 calizada en la  mitad superior de la  columna se ha lla  al princiiio

11
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en la  forma de H*. El espesor de esta franja puede variar pero, 

en general, constitu irá la cuarta parte superior de la columna 

o incluso la  mitad. El producto que entra en e l lecho de resina 

cambiadora de catián se ha lla  en cuatro fases análogas a las que 

se han descrito  anteriormente para las resinas cambiadoras de 

anián y análogamente pero de un modo esencialmente d iferen te , el 

azúcar y las impurezas de la solución de aziícar están red is tr ib u i­

das de modo que permitan la  separación de una fracción de produc­

tos salien tes en la que la  relación  de azúcar a impurezas es muy 

elevada y otra fraccián  en la que la  relacián es muy baj a. La 

fracoián de producto sa lien te que contiene e l azúcar tendrá un 

pH del orden de 1 a 3 á superior. El regenerador, en esta caso, 

será un ácido como por ejemplo HgSO ,̂ HNOg, HgPO  ̂ o HC1 dilu idos.

Según se indico anteriormente, este pE pueda llevarse  a l 

va lor apropiado por uno cualquiera de una serie de mátodos. Dos 

tácnicas que se hallan dentro de los lim ites del presente inven­

to son ( 1) la  mezcla de una parte del liqu ido ácido con una par­

ta del liquido excesivamente básico que sale de la columna 8a co­

mo en la  figura 3; o (3) e l  paso del liqu ido ácido a travás de 

una columna cambiadora de anión como en 10b en la figura 3-B. En 

este ultimo caso, es p re fer ib le  emplear como resina oambiadora 

de anián en la columna 10b un tipo débilmente básico como, por 

ejemplo, uno de los m ateriales poliaminicos disponible comercial­

mente, aunque, s i se desea, podria emplearse un cambiador de anián 

fuertemente básico. En este áltimo caso, sin embargo, seria  nece­

sario tener en cuenta algunas precauciones espaciales con objeto 

de asegurar que e l  producto sa lien te azucarado, aurificado, se 

ajuste a l in tervalo del pH deseado.

El invento, en tanto en cuanto ha sido posible de determi­

nar, actáa por lo  manos en parte segiin se eaquematizá anteriormen-

12
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te en virtud de un mecanismo químico que es esencialmente e l  

que sigue. Los aminoácidos y la  mayor parte de los complejos or­

gánicos que constituyen una gran parte de las impurezas de l l í ­

quido azucarado, son de naturaleza anfótara. Los compuestos anfó- 

teros presentan una disociación ácida o básica, esd3cir, tienen 

tendencia a pasar de una función cationica a una anionica y v i ­

ceversa, a l cambiar la  acidez o alcalin idad de la solución. SI 

cambio de la  función cationica a la función aniónica ocurre d i­

rectamente con e l pH de la  solución; como coro lario , e l  cambio 

de una función aniónica a una cationica ocurre inversamente con 

respecto a l pH. Por tanto, en e l presente invento, e l  líquido 

azucarado que entra que pasa a travós de la  franja a lca lina  en 

la  cabeza de la  columna cambiadora de anión 8a se mantiene en 

forma a lca lina, produciendo una función aniónica los aminoáci­

dos y complejos orgánicos presentes en o liíqu id o  y rompióndose 

a l mismo tiempo los complejos organo-metálicos. Análogamente, él 

líqu ido entrante que pasa a travós de la fran ja  acida en la  cabe­

za de la  columna cambiadora de catión 8b se convierte a l estado 

ácido, produciendo los aminoácidos y complejos orgánicos presen­

tas una función cationica y rompióndose a l mismo tiempo los com­

ple jos organo-metálicos.

El resultado del proceso que acaba de describ irse es provo­

car una red istribución  del azúcar y de los aminoácidos y otras 

impurezas orgánicas de características semejantes, según sa dedu­

c irá  de la descripción y ejemplos que siguen.

En las fases sigu ientes, se atílde una pequeña cantidad de 

ácido en la  cabeza de la  columna de resina cambiadora de catión 

para regenerar la  forma 3^ de la  franja o r ig in a l acida y una pe­

queña oantidad de una solución básica se añade a la  columna de 

la  resina cambiadora da anión para regenerar la  forma Olí* de la

-  13 -



fran ja  a lca lina  o r ig in a l. La regeneración de los valores orig ina ­

les  de pH de estas bandas hace que los aminoácidos del líqu ido 

azucarado de l c ie lo  inmediato pasen por sus respectivas puntos 

iso e léc tr ico s . Los aminoácidos que entran en contacto con la  fran­

ja  se vuelven catiónicos y se absorben por las resinas cambia­

doras de catión en forma de sa l por debajo de la  franja ácida; 

los aminoácidos que entran en contacto con la  fran ja  Olí" se vuel­

ven aniónicos y se absorben por las resinas cambiadoras de anión 

en forma de cloruro por debajo de la  fran ja a lca lina . Ejemplos de 

estos aminoácidos y de sus puntos isoe láo tr icos  son e l  ácido glu- 

támico (p l 3 ,2 ), aspártico (p l 2 ,8 ), etc. Cuando se alcanzan su­

cesivamente estos puntos, los aminoácidos se hacen susceptibles 

a la  absorción por la  resina. La regeneración de l pH o rig in a l de 

la  franja ácida de las resinas en una columna y de la  franja a l­

calina de la  resina en la otra columna, s irve además para e lim i­

nar cualquiera de los aminoácidos dal c ic lo  anterior por medio 

de intercambio de catión en la  primera y por intercambio de anión 

en la  ultima.

En una operación de fabricación continua, e l  aparato emplea­

do que compone la instalación  en ran escala puede tener una fo r ­

ma que, en general, está de acuerdo con cualquiera de las dispo­

siciones esquemáticas representadas en los dibujos. Aunque cual­

quier ingeniero químico con experiencia puede proyectar una ins­

ta lación  adecuada con la Información an terior y los  dibujos ad­

juntos, puede se rv ir  de ayuda la  referencia a una forma de l l e ­

varlo a cabo ta l como se representa en el diagramo sim plificado 

de la  figura 13. Para una mayor sen c ille z  se ha representado so­

lamente una columna cambiadora de ion 27. Sin embargo, debe enten­

derse que en realidad se emplea una disposición de dos columnas, 

una que contiene resinas cambiadoras de anión y la  otra que con-
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tiena resinas cambiadoras de catión. Estas columnas pueden em­

plearse en la  disposición b ila te ra l indicada en la  figura 8 o 

las construcciones de una a continuación de otra indicadas en la  

figura 3-A y en la  figura 3-B. Tal como se representa a modo de 

ejemplo en la  figura 13, e l liqui<3o azucarado entra por al con­

ducto 21 en e l  tanque colector 23. Una bomba 23 saca e l líquido 

azucarado del tanque y lo lleva  a través del tubo 24 a una vá l­

vula múltiple 25 y a continuación a travós del tubo 26 a las co­

lumnas cambiadoras de ión representadas por- 27. A la  columna 27 

se le  suministra agua pura por medio del tubo 33, pasando por una 

lla v e  de dos vías 34, conducto 35, mezclador 36, conducto 37, v á l­

vula múltiple 25 y conducto 26. La cantidad de agua empleada, que 

puede ser de dos a cuatro veces la  del líqu id o  azucarado introdu­

cido en la  columna, se regula mediante un control de las válvulas 

34 y 25.

El regenerador, que de preferencia es solución de ácido sul­

fú rico  del 5 a l 1 1 , se suministra a la resina carobiadora de ca­

tión por medio del conducto 40, pasando a través de la  válvula 34, 

conducto 35, mezclador 36, conducto 37, válvula 25 y conducto 26. 

El mezclador 36 s irve  para mezclar completamente a l  agua y a l  á c i­

do antes de hacer circu lar la  solución ácida. análogamente, e l  

á lc a li ,  que de oreferencia es una solución d ilu ida de hidróxido 

sódico, se introduce en la  columna de resina cambiadora de anión 

a travós dal conducto de entrada 40, válvula 34, conducto 35, 

mezclador 36, etc. En la práctica, se emplearían, desde luego, 

mezcladoras, conductos y válvulas separados para lle v a r  e l ácido 

a la  columna cambiadora de catión y e l  á lc a li  a la columna cambia­

dora de anión.

El proceso continuo emplea fundamentalmente las cuatro fa ­

ses principales sucesivas del nuevo método, que se han descrito

15
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anteriormente. Si se desea despreciar e l  nrimer producto sa lien ­

te, puede hacerse s a lir  por e l  vertedero haciéndolo pasar a tra ­

vés del conducto 28, válvula 25 y conducto 29. SI producto sa­

lien te  que contiene e l azúcar se lle va  por medio del conducto 28, 

válvula 25 y conducto 30 al tanque co lec to r  31. El azúcar se hace 

pasar del tanque, a través del conducto 32, a los evaporauores 38.

Cuando se desea re c ic la r  una parte del producto sa lien te, 

puede d ir ig irs e  a través del conducto 28, vélvula 25 y conducto 

30 al tanque 22 y u t iliz a rs e  así en lugar de agua pura para la 

d ilucién  del líquido azucarado antes de in troducirlo  en e l cambia­

dor. Esta fase a lternativa  tiene la  ventajo adicional de rec ic la r  

flu idos que contienen todavía azúcar e in troducirlos en e l proce­

so nuevamente con objeto de aumentar e l rendimiento fin a l.

La simplicidad y e fica c ia  de este método serén evidentes 

de modo inmediato a todos los prácticos en la  materia a p a rtir  

de la descrlncién anterior. Se observará, entre otras ventajas 

evidentes, que mía ventaja especial se deriva siempre que se em­

plee para la  recuperacién de azúcar a p a rtir  da melazas, puesto 

que no es necesario ningún tratamiento previo engorroso; las me­

lazas se diluyen simplemente con agua y se introducen directamen­

te en e l  cambiador de ién sin necesidad de pu rificac ión  pre lim i­

nar, c la r ifica c ió n , precip itación , e tc . Una ventaja particu lar 

es que las resinas cambiadoras de ion u tilizadas en la  practica 

de este invento precisan, para todas las aplicaciones practicas, 

un mínimo de regenarador. Esto hace que e l  proceso sea incluso 

más a tractivo  desde un punto de v is ta  económico, los camnios o 

sustituciones evidentes de los reactivos  indicados se hallan com­

pletamente dentro de los lím ites  nel invento, por ejemplo, p rá c ti­

camente cualquier solución de un ácido inorgánico puede sustitu ir 

al ácido su lfú rico y en lugar dal hidroxido sodico puede u t i l lz a r -
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se cualquier solución de á lc a li  inorgánico. Otro procedimiento 

o.lternati'vo evidente es que en lugar de despreciar los compues­

tos orgánicos no azucares, pueden d ir ig ir s e  a un depósito in ter­

medio conveniente del que puede recuperarse, s i se desea, cual­

quiera de los componentes, como los aminoácidos.

A continuación se indica una serie  de ejemplos que son 

aclaratorios del invento, tn cada ejemplo, e l  mátodo empleado 

comprende las siguientes partes esenciales. Excepto para los 

ejemplos 4 y 5, la  columna cambiadora de ion se u t i l iz ó  entre 7 

y 10 c ic los  antes da anotar ningún dato con ob jeto de conseguir 

que la columna da la  resina alcanzara su eq u ilib r io . En aquellos 

casos en que se mencione una resina cambiadora de catión, a me­

nos que se especifique otra cosa, la  resina u tilizad a  fuó une 

composición a base de ostireno sulfonado como la que se describe 

en la patente americana número 2.366.007. Cuando se indique una 

resina cameladora de anión, se u t i l iz ó  una composición del tipo 

po liestiren o  amina cuaternaria, ta l como se describe en la paten­

ta americana número 2.591.573, a menos que se indique espec ífica ­

mente otra cosa.

EJdHPLO I

En la práctica comercial re a l, e l procedimiento se rea liza  

en forma continua. Sin embargo, por conveniencia se emplean en 

este ejemplo aproximadamente 18 l i t r o s  del líqu ido azucarado (des­

pués de d ilu ir  con agua 1 :1) que resulta de la  primera fase de 

c r is ta liza c ión  3 en e l  proceso representado en la  figura 1. El 

liquido azucarado contiene sólidos que c ¡mprenden aproximadamente 

e l  74% de sacarosa, aproximadamente un 18,0% de compuestos orgá­

nicos no azucarados y aproximadamente 8, 0% de productos inorgáni­

cos no azucares. Este liqu ido, que tiene aproximadamente un pH de

17
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5, 6 se hace asar a travos de una columna cambiadora de catión 

a temperatura ambiente y con una velocidad media de paso de unos 

200 cc. por minuto. La columna, que es de 160 cm de espesor, con­

tiene 15 l i t r o s  de una resina sulfonada cambiadora de catión en 

la forma sódica, excepto la  cuarta parte superior de la  columna 

que se haya en forma hidrogenada a l p rin c ip io . La columna se pre­

para utilizando una resina comarcialmente disponible que se sabe 

que ha sido fabricada por copolimerización de 93 a 96 partes de 

estireno y una 4 a 8 partes de d iv in il  benceno, sulfonando e l 

producto a continuación y lavando con agua para elim inar el ác i­

do no u tilizad o . La conversión de la  cuarta parte superior, apro­

ximadamente, de esta resina en la  forma hidrogenada se consigue 

por adición de 200 g de ácido su lfúrico de 66  ̂ Baume.

Detras del líquido azucarado se fuerza a pasar agua por la 

columna, se toman pequeñas muestras del producto sa lien te de la  

columna y se analizan reñidamente para determinar e l  contenido 

en azúcar y en componente no azucarado de las mismas. Cuando e l  

contenido en componente no azucarado disminuye casi hasta 0, los 

productos siguientes, que tiene un pH de 3, se recogen en un re­

cip iente seoarado. Los productos sa lien tes anteriores que contie­

nen los productos no azucarados se apartan mientras tanto a otro 

s it io  para tra ta rlos  con objeto de recuperar los aminoácidos etc.

Simultáneamente, otros 3 l i t r o s  y medio de este mismo l í ­

quido azucarado se hacen pasar de un modo análogo a travós de una 

columna cambiadora da ion de tamaño equivalente, dista columna, 

sin embargo, contiene uno resina tipo po liestireno amina cuater­

naria asequible comercialmente, estando las tres cuartas partas 

in fer io res  de la misma en la  forma cloruro. Esta resina es sabi­

do que se obtiene por reacción de un compuesto aromático monoviní- 

l ie o  polimerizado con uniones transversales, como e l estireno,

-  18
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con un agente de clorom atilación y a continuación haciendo reac­

cionar e l polímero clorometilado con una amina te rc ia r ia . La cuar­

ta porte superior de lo  columna contiene gránulos que se ha lla ­

ban originalmente en la  forma cloruro pero que se convierten en 

forma h id rox ílica  haciendo bajar una pequeña cantidad de una so­

lución dilu ida de hidróxido sódico a travós de la  columna a l prin ­

c ip io .

Detrás del liqu ido azucarado se fuerza a pasar agua por ia 

columna, Se toman repetidas veces pequeñas muestras de los pro­

ductos salientes de la  columna y se analizan para determinar e l 

contenido en azúcar y en iroductos no azucarados de las mismas. 

Cuando e l contenido en productos no azucarados disminuye casi a 

cero, los productos siguientes que tienen un pH combinado de 11- 

12 se recogen en un recip ien te separado, entretanto, lo s  produc­

tos sa lien tes anteriores que contienen los productos no azucara­

dos se desvian a otro s it io  para e l proceso de recuperación da 

aminoácidos. A medida que los productos sa lien tes azucarados da 

la  primara y segunda columna cambiadoras de ion se introducen en 

sus respectivos rec ip ien tes, una corriente de cada uno de estos 

recip ientes se hace pasar a un tercer recip ien te de mezclado que 

está provisto de un medidor de pH de lectura constante, za aumen­

ta o disminuye una u otra de las corrientes a medida que sea ne­

cesario con ob jeto de mantener e l  pH de la  corriente mixta en un 

va lor constante entre 5 y 9, preferentemente de 7 a 9. Esta co­

rrien te  mixta se hace nasar a un aparato de evaporación para cr is  

ta l iz a r  los cr is ta les  de azúcar puro del líqu ido.

EJ-'MPLO I I

Se sigue e l mismo procedimiento que en e l ejemplo 1 con 

otra muestra de líquido azucarado, utilizando 3a columna cambia­

dora de ion que contiene la  resina cambiadora de catión hasta e l
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punto en que los productos sa lien tes azucarados que tienen un 

pH de 3 se recogen en un recip ien te separado. A continuación, 

estos productos se Meen pasar a una columna cambiadora de anión 

que es análoga en todos aspectos a la  columna cambiadora de ca­

tión , excepto que contiene una resina cambiadora de anión a base 

da po liestiren o , de tipo poliam ínico, que se obtiene por clorome- 

t ila c ió n  de po liestireno con uniones transversales y haciéndolo 

reaccionar con una amina primaria o secundaria non do una resina 

débilmente básica. El producto que sale de esto segunda columna, 

que tiene un pH de 8,0 se hace pasar o travás da una aparato de 

evaporación para concentrar los c r is ta les  de azúcar puro del l í ­

quido.

IMPLO I I I

Se sigue e l mismo procedimiento con otra muestra de l íq u i­

do azucarado como en e l ejemplo 1, u tilizando la  columna cambia­

dora de ión que contiene la  resina cambiadora de anión hasta e l 

punto en que los oroductos sa lien tes azucarados que tienen un pH 

de 11 aproximadamente se recogen en un rec ip ien te separado. A con­

tinuación este proaucto se hace pasar a una colunma cambiadora de 

catión que es análoga en todos aspectos a la columna cambiadora 

de anión, excepto que contiene una resina ca biadora de catión 

de tipo carbox ílico , como por ejemplo las resinas come re talmente 

asequibles de ácido po lim etacrílico  con uniones transversales. El 

producto sa lien te da esta segunda columna, que tiene un pH de 

5,5, se hace pasar a un aparato de ¿-vaporación pura concentrar 

los cris ta les  de azúcar puro de l líqu ido.

hl.d 'TLO IV

En este caso se tomaron muestras de los productos sa lien ­

tes a intervalos de 5 l i t r o s  y se analizó cada muestra. Se empleó 

una columna aniónica de resina. Se hicieron pasar a travás de la
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columna aproximadamente 12 kgs. de las aguas madres, diluidas a l 

1:1 en volumen con e l  líquido reciclado, (en lugar de agua nueva) 

da un experimento previo dando lo  l i t r o s ,  seguidos de 160 l i t r o s  

de agua. Las aguas madres se analizaron y se encontró que esta­

ban formadas de:

73,5% de solidos 
55,6% sacarosa 
76,7% de pureza 

pH 9,8

Los resultados fuaronios sigu ientes:

10 Producto sa lien te Sustancias secas Pureza del No azuce pH
L itros  acumulados % so lidos/vol. Azúcar azúcar res ,Tot.%_____

5 6.65 0.11 6.54 11.2
10 5.90 0.10 5.80 11.0
15 4.75 0.08 4.67 11.0
80 2.90 0.08 2.82 11.0
25 1.10 0.06 1.04 11.0
30 .40 0.04 .36 11.0
35 .40 C.03 .37 1118
40 .60 C.03 .57 12.0
45 1.0 0 1.0 12.
50 1.7 0.17 10 1.53 12.
55 3.10 52 16.8 2.58 12.
60 5.60 2Í 01 35.9 3.59 12.
65 0 55 4.46 52.2 4.09 12.
70 l l J l 8 7.23 64.7 3.95 12.
75 12.87 9.15 74.0 3.22 12.
80 12.42 9.60 77.3 2.82 12.
85 11.65 9.97 85.6 1.68 12.
90 10.80 9.49 87.9 1.31 12.
95 10.20 9.13 89.5 1.07 12.

100 9.82 8.78 89.4 1.04 12.
105 9.28 8.39 90.4 .89 12.
110 8.42 7.76 92.2 .66 11.6
115 7.00 6.65 95. .35 11.2
120 5.80 5.58 9 6.2 .22 11.0
125 4.80 4.64 96.7 .16 10.8
130 3.90 3.78 96.9 .12 10.8
135 3.15 3.05 96.8 .10 10.8
140 2.65 2.57 97.0 .08 10.8
145 2.25 2 2*̂ 100. 0. 10.8
150 2.03 1¡95 96.1 .08 10.8
155 1.80 1.74 97.7 .06 11.0
160 2.00 1.71 85.5 .29 11.8
165 2. 59 1.72 66.4 .87 11.8
170 3.25 1.81 55.7 1.44 11.8
175 4.15 1.73 41.7 2.42 11.7
180 5.15 1.80 35. 3.35 11.5
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Composición media de las fracciones 16-50 ( l i t r o s  80 a 150)

que contenían la  parte principa l de azucara

de sólidos 7,00
^ de sacarosa 6,25
% de nureza 89,4 

pH 11,6

Estos datos se han representado gráficamente en la  figura 4.

EJEEPLO V
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En este caso, las aguas madres eran exactamente las mismas 

que en e l ejemplo precedente con respecto a cantidad, anális is ,

d ilución etc. La única diferencia

catión ica. Los resultados fueron

Producto sa lien te Sustancias sec 
L itro s , acumulados % so lidos/vol.

10 0.50
15 0.40
20 0.50
25 0.70
30 1.85
35 4.50
40 8.45
45 13.8
50 16.4
55 17.6
60 16.6
65 14.4
70 11.75
75 9.35
80 7.46
85 5.92
90 4.72
95 3.84

100 3.10
105 2.56
110 1.95
115 1.75
120 1.60
125 2.03
130 2.80
135 3.70
140 4.83
145 5.45
150 8.35
155 4.55
160 3.10
165 1.90
170 1.15
175 0.80
180 0.60

fuó que se empleó una columna 

los s irv ien tes :

Pureza del No azuce- pH
azúcar azúcar res. Tot.%
0.04 0.46 2.2
0. 0.40 2.35
0. 0.50 2.35
0.21 0.49 2.35
1.22 65.9 1.63 3.10
3.79 84.2 1.71 1.85
7.51 88.9 0.94 1.70

11.75 92.1 1.01 1.60
15.24 92.8 1.18 1.60
16.38 93.0 1.24 1.60
15.25 91.8 1.57 1.80
12.89 89.4 1.51 2.
10.11 86.0 1.64 2.30
7.68 83.1 1.67 2.20
5.69 76.5 1.77 2.25
4.22 71.3 1.55 2.25
3.17 67.2 1.72 2.35
2.39 62.2 1.45 2.40
1.84 59.4 1.36 2.35
1.40 54.6 1.16 2.40
1.00 51.2 0.85 2.45
0.83 47.3 0.92 2.45
0.67 41.8 0.93 2.15
0.52 25.6 1.51 1.4E
0.42 15.0 2.38 1.25
0.35 9.47 3.40 1.15
0.31 6.42 4.52 1.05
0.28 5.14 5.17 0.80
0.27 5.05 5.08 0.90
0.24 5.3 4.31 0.90
0.21 6.8 2.89 1.15
0.16 8.4 1.74 1.50
0.13 1.02 1.55
0.10 0.70 1.75
0.08 0.52 1.95

-  22 -



10

15

20

25

30

Composición media da las fracciones 6-18 ( l i t r o s  35-95)

que contienen la parte principa l del azúcar:

^ de sólidos 10,36 
^ de sacarosa 9,0 
% de pureza 87,0 
pH 1,95

Estos datos se representan gráficamente en la  figura 5.

Los ejemplos siguientes (6 a 13) se re fie ren  al empleo del 

presente invento para producir azúcar de todo tipo de melazas. La 

fa c ilid ad  y e fica c ia  con que actúa e l invento para la obtención 

de azúcar a p a rtir  de estas fuentes, según se ilu s tra  en estos 

ejemplos, puede apreciarse mejor s i se conocen los fa llo s  compa­

rativos de la práctica anterior para lograr un método sa tis fa c to ­

r io  con este ob jeto . (Desde luego, se piensa que s i  los fabrican­

tes de azúcar u tiliza n  e l  presente invento pronto en sus opera­

ciones da fabricación, pocas melazas se tratarán de este modo).

Es bien sabido quo las melazas, dependiendo del origen del 

producto, contienen un 60¿ de azúcar. Esta fuente de azúcar ha s i ­

do considerada durante mucho tiempo por los fabricantes como una 

que podría ser extraordinariamente aprovechable para su industria. 

La economía sería  evidentemente muy grande.

Aunque era conocido e l gran va lor de obtener azúcar a par­

t i r  de las melazas, no ha sido rea lizab le  hasta ahora comercial­

mente desde un punto de v is ta  económico. Algunos especia listas 

han probado la aplicación de diversas técnicas de cambio iónico 

al problema, puesto que dichas procesos se han u tilizad o  con éx ito  

para la  pu rificación  de azúcar de jugos de remolacha y sim ilares, 

pero hasta ahora estos esfuerzos para la obtención de azúcar ue

las melazas han resultado infructuosos.
o ii-.a nloriólos 6 a 13 se u tiliza ron  unos 15 En cada uno ue loa e,jeup-Los u a u.

l i t r o .  3.  1.  resine. produciendo esta en tid ad  un l.oho da r .a in . 

da aproximadamente 160 cm de espesor, din los  ejemplos 6 a 9 sa
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Los datos espec íficos  y gráficas que siyuen no indicarán 

e l hecho de que una parte considerable de los productos no azu­

caras hayan sido eliminados en los primeron lit r o s  de producto 

sa lien te . Sin embaryo, esto debe do entenderse*

EJiUPLO VI

Se preparó una columna que contenía partículas da una re­

sina cambiadora de anión de tipo  po liestiren o  amina cuaternaria 

en la forma cloruro utilizando e l tipo da resina AH3SRLITL IRA- 

400 fabricada por la  rtohm & Haas Company, Philadelphia, Ponnsyl- 

vania, E.U. Es sabido que esta resina se obtiene por reacción de 

un compuesto aromático monovinílico, polítnaro con uniones trans­

versales, como e l estirano, con un agente de clorom etilación y a 

continuación haciendo reaccionar e l  polímero cloromstilado con 

una amina te rc ia r ia . La columna de partículas de resina tenía 

160 cm de espesor. Se hicieron pasar a travás de la  colutana unos 

3,6 l i t r o s  de una solución de melazas formada de 1,5 l i t r o s  de me 

lazas y 2,1 l i t r o s  de ayua en una relación  1:1 en peso, que tenía 

un peso específico  de 1,4 y mantenida a una temperatura ambiente 

aproximadamente de 23  ̂ 0, a una velocidad media de la corriente 

de unos 200 cc por minuto. Los anális is da la solución de mela­

zas dilu ida indicaron que tenia un pH de 9,25 y contenía 41,04'^ 

de sustancias secas, seyún se determino refractomátricamante, de 

las cuales e l 25,80,4 era sacarosa, sayón se determinó refractomó- 

tricamente, y e l resto  de 17,24,^ estaba formado por componentes 

no azucares. La pureza media dal azúcar determinada por la  pro­

porción ozucar/sustancias secas, fuá 57,99/j.

Con objeto de determinar la  e fic a c ia  de la columna para la 

separación del azúcar da los componentes no azucares, se tomaron 

muestras de cada l i t r o  sa lien te separadamente y se analizaron, a 

pa rtir  del sexto l i t r o .  Los resultados se relacionan a continua-

-  P5 -
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c ián  y se han representado asimismo grá ficam ente en la  f ig u ra  6

5

10

15

SO

35

Muestra de l pro­
ducto sa lien te

.Sustancias secas 
% de sólidos/vol.

% de 
azúcar

Pureza del 
azúcar

No azuce 
res. Tot.%

pH

6° l i t r o 0.20 0.20 10.55
<y 6 l i t r o 1.85 - - — 1.85 11.20
8° l i t r o 8.75 1.20 13.71 7 55 12. 50
Q8 l i t r o 17.52 7.84 44.75 9.68 12.50

10° l i t r o 22.30 14.54 65.20 7.76 12. 50
11° l i t r o 31.88 15.90 72.67 5.98 12.50
12° l i t r o 18.28 13.90 76.04 4.38 + Í3U
1 - l i t r o 14.85 11.40 76.77 3.45 #40
14° l i t r o 12.27 9.62 78.40 2.65 12.40
15° l i t r o 8.62 6.84 79.35 1.78 12.30
16° l i t r o 6.62 5.24 79.15 1.38 12.30
17° l i t r o 5.23 4.17 79.73 1.06 12.10
18° l i t r o 4.27 2.76 64.64 1.51 i. ¿O* J.0
19° l i t r o 6.77 1.32 19.50 5.45 12.10
20° l i t r o 7.53 0.30 <— 7.23 12.30
21° l i t r o 6.32 - 0.10 — 6.32 12.10
22° l i t r o 5.47 -0.16 — 5.47 12.10
23° l i t r o 3.87 -0.04 - - 3.87 12.20
24° l i t r o 0.98 — - - 0.92 10.55
25° l i t r o 0.20 - - — 0.20 9.57
26° l i t r o 0.10 - - — 0.10 9.41
27° l i t r o 0.05 - - - - 0.05 9.32

EJEMPLO 711

Se rep it ió  áL mismo procedimiento que en e l  ejemplo 6 con 

las siguientes excepciones o cambios. La temperatura ambiente si** 

guió siendo de 23° G, pero la velocidad media de la  corriente de 

la  solución de melazas a travos de la  columna fue ae unos ISO cc 

ñor minuto. Los anális is de las soluciones dilu idas de melaza in­

dicaron qua tenia un peso espec ifico  de 1,4, un pH de 8,95 y que 

contenia 40,7% de sustancias secas, de las cuales 23,70% era sa­

carosa y e l  resto de 17,20$$ estaba formado de componentes no azú­

cares. La pureza medio del azúcar, determinada por la  proporción 

de azúcar: sustancias secas fue de 57,85;o. Los resultados, partien 

do nuevamente del sexto l i t r o  que pasa a travos Je la columna cam­

biadora de ion, se relacionan a continuación y se representan a s i­

mismo gráficamente en la figura 7.
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5  CENTIMOS

Muestra de produc 
to sa lien te

Sustancias secas % de 
% só lidos/vol. azúcar

Pureza del 
azúcar

No azuca
reaTot.%

PE

gB l i t r o 0.30 __ 0.30 10.20
?o l i t r o 1.74 0.12 — 1.62 10.70
8° l i t r o 8.22 0.80 9.73 7.42 11.85
9c l i t r o 16.52 6.94 42.01 9.58 12. lu

103 l i t r o 20.69 13.30 64.28 7.39 1.2 #10
11= l i t r o 21.64 15.44 71.35 6.20 * uí5
123 l i t r o 20.04 14.78 73.75 5.26 12 +
133 l i t r o 17.92 13.60 75.89 4.32 11.95
143 l i t r o 13.81 10.84 78.49 2.97 11.90
153 l i t r o 10.49 8.40 80.08 2.09 11.95
163 l i t r o 7.65 6.11 79.87 1.54 11.75
173 l i t r o 3.87 3.16 81.65 0.71 11.60
183 l i t r o 2.30 1.75 76.09 0 * ss 11.10
193 l i t r o 4.12 0.42 10.19 3.70 11.65
203 l i t r o 6.98 — - - 6.98 11.50
213 l i t r o 6.78 -0.06 — 6.78 11.40
22= l i t r o 6.48 -0.24 — 6.46 11.30
233 l i t r o 5.08 -0.50 — 5.06 11.30
243 l i t r o 1.96 -0.04 — 1.96 11.30
253 l i t r o 0.20 — — 0.20 10.35
26° l i t r o 0.10 — 0.10 9.90
273 l i t r o 0.05 0.05 9.40

Ej emplo V I I I

Se r e p it ió e l mismo procedimiento que en e l ejemplo 6, con

las siguientes excepciones 0 cambios. La solución de melazas se

preparo ta l como se indicó anteriormente y se mantuvo a la  misma

temperatura ambiente de 23  ̂ 0 paro con una velociciad de paso de 

20 186 cc por minuto. L1 anális is  de la  solución diluida de melazas

indicó que tenia un peso espec ífico  de 1,4, un pH de 9,25 y conte­

nía 40,94% de sustancias secas, ue las que 23,70,.- era sacarosa y 

e l resto de 17,24% estaba formada de componentes no azúcares. La 

pureza media del azúcar, determinada por la ¡proporción azúcar/sus- 

25 tandas secas, era da 57,89%. Los resultados, partiendo nuevamen­

te del sexto l i t r o  ue pasa a través do la columna cambiadora de 

ion, se tabulan a continuación y se representan gráficamente en 

la figura 8.
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Muestra do pro­
ducto sa lien te

sustancias secas 'g de 
N só lidos/vol. azúcar

Pureza del 
azúcar

63 l i t r o 0.25 —  — —  -

73 l i t r o 2.75 -- —  —

QO l i t r o 10.24 1.64 16.02
93 l i t r o 18.85 7.50 39.79

10^ l i t r o 23.14 13.30 57.48
11^ l i t r o 25.17 15.54 67.07
123 l i t r o 18.78 14.58 77.64
133 l i t r o 14.19 11.24 79.81
14^ l i t r o 12*22 9.60 78.56
153 l i t r o 10.07 8.01 79.54
163 l i t r o 6.46 5.28 81.73
17c l i t r o 2.97 2.47 83.16
1QC l i t r o 1.62 0.72 44*44
19B l i t r o 5.18 0.22 ——
203 l i t r o 8.82 — -* **
21^ l i t r o 8.21 -0.14
22¡¿ l i t r o 6.67 - 0.10 -**
233 l i t r o 2.65 — —  -

243 l i t r o 0.30 - - — -

253 l i t r o 0.20 -- - -
26^ l i t r o 0.10 -- --
273 l i t r o 0.05

13TMPL0 IX

Se emy¡leó un procedimiento análogo al de l

las siguientes excepciones 0 cambios. 3n cada c ic l

No azucares pH 
to ta les

0.25
2.75
8.70

11.35
9.84
7.63
4.20
2.95
2.65 
2.06 
1.18 
0.50 
0.90
4.96 
8.82
8 .2 1
6.67
2.65 
0.30 
0.20 
0 .1 0  
0.05

10.30
11.70 
18.10 
12.10 
12.1 0  
12.10 
12.00 
11.95 
11.90 
11.85
11.70 
11.65 
11.60 
11.50
11.30
11.30 
11 .1 0  
11.10 
10.40 
10.35
9.95
9.75

ximadamente 1,6 kgs. le  melazas dilu idos con 8,1 kgs. de agua, que 

hacen un to ta l de 3,7 kgs. de solución, cantidad que corresponde a 

unos 3,3 l i t r o s ,  .ata cantidad de solución era i ^ a l  aproxi adámente

a l 22',-a del volumen de la resina.

NI orden de las operaciones fue el s igu ien te :

(1) Introducción en la columna da 3,3 l i t r o s  de melazas d i­

luidas;
(2) Introducción en la columna de 18,0 l i t r o s  de agua; 

(S) Introducción en la columna ce 0,5 l i t r o s  de solución

dilu ida de NaOH;

(4) Introducción en la columna de 11,95 l i t r o s  de agua.

Se recocieron los siguientes productos sa lien tes :

(1) Los orimaros 7,0 l i t r o s  contenían agua, nada de azúcar,
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muy poco de componentes no azucáranos; este producto se desprecio.

(2) Los siguientes 1,5 l i t r o s  contenían solución acuosa

de un poco da azúcar mezclado con la  mayor parte de los componentes 

inorgánicos no azucares; este producto se re c ic ló  y se u t i l iz o  para 

d ilu ir  las melazas in ic ia le s .

(3) El tercer nroducto sa lien te , unos 7,0 l i t r o s ,  contenía 

la  mayor parte del azúcar y un poco de los componentes no azucares; 

se aparto para separar e l azúcar por las técnicas om inarlas de con­

centración.

(4) El cuarto producto, aproximadamente 1,5 l i t r o s ,  conta iía  

una pe ruana cantidad del azúcar y compone; tas no azúcares; se despre­

c ió .

(5) L1 último producto sa lien te , unos 10,0 litro s ,con te ía  

ayua sin nada de azúcar, pero contenía la  mayor parte de los compo­

nentes orgánicos no azúcares; este se condujo aun (¡aposito interme­

dio conveniente a p a rtir  del cual pueden recuperarse cualesquiera 

componentes, como por ejemplo los aminoácidos, o despreciarse, serón 

se p re fiera .

La solución do melazas so nreneró mezclando, se^óry^e indicó 

anteriormrnte 1,2 l i t r o s  de relazas con 2,1 l i t r o s  de ayua. Se man­

tuvo a una temperatura ambiente de 27̂  C y con una velocidad de pa­

so de 158 cc por minuto. El anális is de la  solución dilu ida de me­

lazas indicó que tenia un pH Je 9,25 y que contenía 37,2% de sustan­

cias secas, de las que 22,3% era sacarosa, y e l resto de 15,0% esta­

ba formado de componentes no azúcares. La pureza media del azúcar, 

determinada por la  proporción azúcar/sustancias ñecas, fuá de 59,67%. 

Los resultados, partiendo nuevamente del sexto l i t r o  que pasa a tra- 

vás de la columna cambiadora de ion, se tabulan a continuación y se 

representan gráficamente en la  fiyura 9.
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Muestra de pro- Sustancias secas 
ducto sa lien te % solió os/vol.

6 l i t r o 1.157 l i t r o 3.20
8 l i t r o 7.30
9 l i t r o 12.10

10 l i t r o 16.40
11 l i t r o 18.80
13 l i t r o 16.85
13 l i t r o 12.70
14 l i t r o 8.60
15 l i t r o 8.55
16 l i t r o 5.55
17 l i t r o 2.25
18 l i t r o 1.80
19 l i t r o 2.60
20 l i t r o 4.60
21 l i t r o 7.80
22 l i t r o 10
23 l i t r o 6.10
24 l i t r o 1.20
25 l i t r o 0.20
26 l i t r o 0.10
27 l i t r o 0

% de 
azúcar

Pureza del 
azúcar

No azucares 
Tot. %

pH

0.80 _ _ 1.15 12.5
0.10 - - 3.20 12.8
2 27.39 5.30 13
5.60 46.28 6.50 13

10.10 61.58 6.30 12.95
13. 69.14 5.80 12.75
12.79 75.90 4.06 12.45
10.61 83.54 2.09 12
7.68 89.30 0.92 11.60
5.02 90.45 0.55 11.30
3.26 91.83 0.29 11.45
2.10 93.33 0.15 11.35
1.32 73.33 0.48 11.80
0.5 - - 1.79 12.10
0.2 - - 4.07 12.20
0.40 - - 7.40 12.20
0.00 — 10 11.95
0.10 — 6.10 12
0.30 — 1.20 11.20
0.80 - - 0.20 11.20
0 - - 0.10 11
0 - - 0 11.50

En los siguientes ejemplos (10 a 12) se u tiliza ron  unos 15 

l i t r o s  de una resina cambiadora de catión en una columna de 160 cm 

de espesor, En cada c ic lo  se emplearon 2,1 kgs. de melazas dilu idas

con 1,5 kgs. de agua, haciendo un to ta l da 3,6 kgs. que corresponde 

a unos 3,0 l i t r o s  de solución. Esta cantidad de solución es igual a 

un 20% del volumen de la resina.

El orden de las operaciones fuó e l  s igu ien te:

(1) Introducción an la  columna de 3,0 l i t r o s  de melazas d i­

lu idas;

(2) Introducción en la  columna de 12 l i t r o s  de agua;

(3) Introducción en la  columna de 2,1 l i t r o s  de una solución 

al 10% de HgSÔ

(4) Introducción en la  columna de 9,9 l i t r o s  de agua.

Se recogieron los siguientes productos sa lien tes :

(1) Los primeros 7,0 l i t r o s  contenían compuestos inorgáni­

cos no azdcares, nada da azúcar, y muy poco de compuestos orgánicos 

no azucares; este producto se despreció;
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(2) Los 7,0 l i t r o s  siguientes contenían la  mayor parte 

del aaucar y una pequeña cantidad de componentes orgánicos no 

azucares; esta fracción se apartó para separar e l  azúcar por 

las tócnicas de concentración usuales;

(3) los 1,5 l i t r o s  siguientes contenían algo de azúcar re­

sidual y algo de componentes orgánicos no azucares; esta fracción 

se aparto para su empleo en la dilución de la  siguiente carga de 

melazas que se introduce en la  columna;

(4) los 1,5 l i t r o s  siguientes contenían una pequeña cantidad 

de azúcar poro mayor cantidad de componentes orgánicos no azuca­

res ; ésta se despreció;

(5) hl producto salien te fin a l, aproximadamente 10,0 l i ­

tros, contenían agua sin nada üo azúcar, pero con la  mayor par­

te de los compuestos orgánicos no azucaras; este se despreció.

Como en e l caso de la  columna cambiadora de anión, lo s  da­

tos específicos y gráficos que siguen no indicarán e l  hecho de 

que una parte considerable de los componentes no azucares ha s i ­

do separada en los primeros pocos l i t r o s  de proaucto sa lien te .

Sin embargo, debe entenderse esto.

hJhlIPLO X

Una columna que contenía partículas de una resina cambia­

dora de catión sulfonada en la  forma sódica se preparó u tiliza n ­

do la  resina AfübhLITh; XJd-100 fabricada por la hohm & Haas Compaiy , 

Philadelphia, Pennsylvania, J.U. Ls sabido que asta resina se ob­

tiene por copolimerización de estirano y d ivin libenceno, su lfo - 

nando e l producto a continuación. La columna de partículas da re ­

sina tenía 160 c de espesor. 3 l i t r o s  de una solución de mela­

zas, diluida con agua 1:1 en volumen, con un peso espec ifico  de 

1,4 y mantenida a una temporatura ambiente de unos 8̂  C, se dejó 

pasar a través de la  columna a una velocidad media de naso de
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unos 123 cc por minuto, ios anális is  de la  solución dilu ida de 

melazas indicaron que tenía un pH de 9,5 y que contenía 49,75% 

de sustancias secas, serán se determino refractometricamente, 

de las que 30,60.J era sacarosa, sepun se deterifd.no polarim ótri- 

oamente, y e l  resto de 19,15p? estaba formado por componentes no 

azucares. La pureza media del azúcar, determinada por la  propor­

ción azúcar/sustancias secas fuá de 61,51%.

oon objeto de determinar la e fica c ia  de la columna en la se­

paración del azúcar de los componentes no azucares, se tomaron

muestras de cada l i t r o  de producto sa lien te separadamente y se ana­

lizaron  a p a rtir  del sexto l i t r o .  Los resultados se tabulen a con­

tinuación y se representan también gráficamente en la fiaura 10:

Muestra de pro- Sustancias secas 
ducto sa lien te ^ soUdos/vol.

6° l i t r o 0.4573 l i t r o 1.358e l i t r o 9.4596 l i t r o 20.00
106 l i t r o 22.10116 l i t r o 19.20126 l i t r o 16.85
136 l i t r o 11.25
146 l i t r o 8.45156 l i t r o 6.3516S l i t r o 5.2017C l i t r o 3.65186 l i t r o 2.10
196 l i t r o 1.60206 l i t r o 2.70216 l i t r o 5.00
226 l i t r o 6.75
236 l i t r o 6.95
246 l i t r o 5.30256 l i t r o 0.70
266 l i t r o 0.55
276 l i t r o 0.40

% de 
azúcar

Pureza del 
azúcar

No azúcares 
Tot.%

pH

0.06 0.40 2.55
0.04 — 1.31 2.10
7.87 83.28 1.58 1.80

18.31 91 55 1.69 2.55
20.34 92.04 1.76 2.60
16.70 87.19 2.50 2.75
13.83 82.08 3.02 2.95

7.67 68.18 3.58 3.10
4.50 53.25 3.95 3.20
2.30 36.22 4.05 2.70
1.00 19.23 4.20 3.05
0.10 — 13 * 55 3.25

-- — 2.10 2.75
- - — 1.60 2.50
- - — 2.70 2.20
- - - - 5.00 2.00
- - - - 6.75 1.80
-- - - 6.95 1.80
-- — 5.30 1.75
— -- 0.70 2.50
-- -- 0.55 2.75
-- — 0.40 2.90

ilLLIPLO XI

Se rep it ió  e l  mismo procedimiento que en e l ejemplo 10, con

las siguientes excepciones o cambios. La temperatura nmbionta fuó 

de 17  ̂ C y la  velocidad media de paso de la  solución de melazas a 

travós de la columna fuó aproximadamente de 189 cc por minuto. Los



aná lis is  de la  solución diluida de melazas indicaron que tenía 

un peso especifico de 1,4, un pH da 9,8 y que contenía 49,70% 

de sustancias secas, de las que 30,80% era sacarosa y e l resto 

de 18,90% estaba formado de componentes no azucares. La pureza 

g media del azúcar determinada por la  proporción de azúcar: sus­

tancias secas, fuó de 61,97%. Los resultados, partiendo da nuevo 

del sexto l i t r o  que pasa a través de la  columna cambiadora de ión, 

se tabulan a continuación y se representan asimismo gráficamente 

en la  figura 11:
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Muestra de pro- Sustancias secas 
ducto sa lien te % sólidos/vol

6° l i t r o 0.307a l i t r o 2.35
8° l i t r o 9.009c l i t r o 18.00IOS l i t r o 22.85

l i s l i t r o 21.15
l^s l i t r o 15. 05
13 ̂ l i t r o 12.5014 s l i t r o 9.05
15° l i t r o 7.2016S l i t r o 7.6017S l i t r o 4.15
18° l i t r o 4.05
19° l i t r o 2.30
20° l i t r o 2.302ie l i t r o 3.55
22" l i t r o 5.15
23° l i t r o 6.80
24° l i t r o 7.30
25° l i t r o 4.50
26° l i t r o 0.50
27° l i t r o 0.30

% de Pureza del No az uc a PHazúcar azúcar ras Tbt.%

0.07 0.23 2.95
0.16 — 2.19 2.70
7.53 83.67 1.47 8.40

16.33 90.72 1.67 2.20
20.93 91.60 1.98 2.40
18.87 89.22 2.28 2. 70
12.95 80.69 3.10 2.80
8.89 71.12 3.71 3.00
5.40 59.67 3.65 3.15
3.50 48.61 3.70 3.25
2.50 37.88 4.10 3.4 0
0.70 — 3.45 3.55
0.30 - - 3.75 2.40
0.10 — 2.20 2.60
-- — 2.30 2.60
— — 3. 55 2.45
— — 5.15 2.3 0
- - — 6.00 2.30
— — 7.30 2.35
— — 4.50 2.30
- - - - 0.50 3.30
- - — 0.30 3.50

JdJNLT-LO XII

Se rep it ió  e l  mismo procedimiento que en e l  ejemplo 10 con 

las siguientes excepciones o cambios. La solución de melazas se 

preparó mezclando, en una relación 1:1 en peso, 1,5 l i t r o s  de me­

lazas con 2,1 l i t r o s  de agua y se mantuvo a temperatura ambiente

de 14° C. La velocidad media de paso da la  solución de melazas a 

través de la  columna fué de unos 245 cc por minuto. Los análisis.
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de la  solución dilu ida da melazas indicaron que tenia un paso 

especifico de 1,4, un pH de 9,1 y que contenia 43,40% de sustan­

cias secas, de las cuales 86,10% era sacarosa y e l  resto de 

17,30% estaba formada de componentes no azucares. La pureza me­

dia del azócar, determinada por la  proporción azócar/sustancias 

secas, fue de 61,06%. Los resultados, partiendo nuevamente del 

sexto l i t r o  que pasa a travás de la  columna cambiadora de ion se

tabulan a continuación y se representan asimismo gráficamente en 

la figura 18.

Muestra de pro­
ducto sa lien te

Sustancias secas 
% sólidos/vol

;<* de 
azúcar

Pureza del No azáca 
azúcar resTbt. %

pH

6  ̂ l i t r o 0.15 0.15 2.6073 l i t r o 0.60 0.14 23.33 0.46 2.00
8* l i t r o 2.50 1.49 59.60 1.01 1.60
93 l i t r o 10.10 8.65 85.64 1.45 1.60103 l i t r o 16.80 14.69 90.68 1.51 1.60

11  ̂ ü t r o 18.00 16.64 92*44 1.36 2.15123 l i t r o 18.00 15.10 83.89 2.90 2.15
13* l i t r o 15.95 12.85 80.56 3.10 2.40143 l i t r o 14.45 11.40 78.89 3.05 2.25153 l i t r o 12.50 9.45 75.60 3.05 3.50163 l i t r o 10.20 7.10 69.61 3.10 2.40173 l i t r o 5.40 1.70 31.50 3.70 2.45183 u t r o 5.90 0.81 5.09 2.30193 l i t r o 7.40 0.20 —  — 7.20 2.50203 l i t r o 8.19 0.10 8.09 2.40213 l i t r o 9.00 —  — 9.00 2.30223 ü t r o 9.40 —  — —  * * 9.40 2.05233 l i t r o 4.60 —  — 4.60 2.70243 l i t r o 1.30 —  — —  — 1.50 2.80253 l i t r o 0.70 — — —  — 0.70 3.15263 l i t r o 0.50 —  — —  — 0.50 3.30273 l i t r o 0.40 - - — 0.40 o*50

Los ejemplos anteriores han ilustrado e l  procedimiento nrin-

c ipal del invento ta l como se representa en general en la figura 1 

y como se aplica a cualquier liquido azucarado, representando ade­

más el caso especial de las melazas. Los diversos procedimientos

sucesivos o alternativos, como se representan en las figuras 2-3 y 

descritos en otra parte en la descripción anterior, se aclararán 

por medio de los ejemplos siguientes.
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Melazas (columna ca tión ica ).

Se bombean a travos be una columna de 28 cm de diámetro, 

que contiene un lecho de resina catiónica ( la  cabeza, un 25%, en 

forma acida) da 150 cm de altura, en al orden siguiente a aproxi­

madamente 1,33 l i t r o s  por minuto:

1. 18 l i t r o s  de una solución obtenida diluyendo las mela­

zas en una relación 1:1 con una fracción reciclada del 

producto sa lien te . Las lae lazas sin d i lu ir  contienen 

aproximadamente 82% de sólidos, 51% de sacarosa (de­

terminada polarimótricemente) con una pureza aproxima­

da del 62%.

2. 80 l i t r o s  de agua

3. 10 l i t r o s  de LgSO  ̂ a l 10%

4. 72 l i t r o s  de agua.

Las fracciones de producto saliente se tomaron como sigue:

1. Aproximadamente 30 l i t r o s  se hacen pasar a los tanques 

para desecharlos o para la  recuperación de productos se­

cundar ios.

2. Aproxi "adamante 65 l i t r o s  se recogen para la  concentra­

ción. La neutralización necesaria antes de la concentra­

ción nuede rea lizarse por uno de varios mótodos:

a) Mezclando con e l  nroducto a lca lino orocedente de 

la  columna aniónica;

b) Introducción en e l producto a lca lino de ju '̂o defe­

cado;

c) químicamente o por resinas de cambio iónico.

Esta fracción tenía la  composición aproximada siguiente:

Pureza 75-83% 

de sólidos 9-10
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% de sacarosa 6,75-8,1

pH 1,5-3,0

3. 10 l i t r o s  do líquido de reciclado para la dilución 

de las melazas en los c ic los  posteriores;

4. Aproximadamente 75 l i t r o s  se recocen en tanques pa­

ra su desecho o concentración (cono en 11 en la  f i ­

nura ?) con objeto de a is la r  componentes valiosos.

Datos analít icos de las fraccionas 1 y 4 

Fracción 1

de sólido 1,0-1,5

'a de sacarosa 0,1-0,3% aproximadamente

yo de sales 12,6% (re fe r ido  a 100% s ó l i -
, dos)

So de compuestos orgánicos
sin N l̂lo azúcares) 29,5% " " "

% compuestos orgánicos
que contienen N 25,4% " " "

20

25

Fracción 4

% de sólidos

% de sacarosa

% de sales inorgánicas

% de productos orgánicos 
(no azúcares) sin ni - 
tro gano

(b de productos orgánicos 
que contienan nitrógeno

4-5y?

0,2-0,4%

42% (re fer ido  al 100% ¿e só­
lidos )

28-29% '* " "

21-22% " " "

::.r m p  xiv
Melazas (columna aniónica).

Por una columna de las mismas dimensiones que en e l ejemplo 

18, pero que contenía un lecho de resina aniónica, cuyo 25,, supe­

r io r  (aproximadamente) se halla  en la  forma básica, se hacen pa-
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sar en e l  s im ien te  orden:

1. 18 l i t r o s  da solución de melazas análoga en composi­

ción a la del ejemplo 13.

2. 100 l i t r o s  de agua.

3. 12 l i t r o s  de hidróxido sónico al 5%

4. 50 l i t r o s  da agua

Las fracciones salientes se tomaron como sigua:

1. Aproximadamente 65 l i t r o s  se llevaron a tanques para 

su desecho o recuperación de nroductos secundarios.

2. 10 l i t r o s  se reco dieron como líqu ido  de reciclado pa­

ra la  dilución de las melazas en c ic los posteriores.

3. Aproximadamente 75 l i t r o s  -ie solución (que contenían 

por encima del 90% de toda la  sacarosa contenida en 

las melazas) se recogieron para concentración. La neu­

tra lizac ión  necesaria se rea liza  como en e l ejemplo 13. 

Lsta fracción cuando sale de la columna tiene la  s i ­

guiente composición aproximada:

Pureza

t" de sólidos 

p de sacarosa

75-83,.

9-10,L

6,75-8,1

pH 11,5-12

4. Aproximadamente 35 l i t r o s  da líquido se hacen pasar a 

tanques para su desecho o para la  recuperación de uro- 

ductos secundarios.

Datos analít icos de las fracciones 1 y 4 

Fracción 1

% de sólidos 4,4-4,7%

L de sacarosa 0,2-0,4%

% de soles inorgánicas 37-40% (re fer ido  al 100%
de sólidos)

% de productos orgánicos sin
nitrógeno 32-36% " " "

-  37
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% de productos orgánicos que
contienen nitrógeno 18-81% (re fer ido  al 100%

de solidos)

Fracción 4

% de ¡ o lidos 2,3-2, 6%

% da sacarosa

% de sales inorgánicas

% de productos orgánicos sin 
nitrágano

% de productos orgánicos que 
contienen nitrágano

0 ,1- 0 , 3%
26-29% (re fer ido  al 100% 

de solidos)

18-22% * " "

20-23% " " "

EJ1.JMPL0 XV

Abarca e l reciclado del producto la te ra l  (o secundario), 

melazas, obtenido últimamente cuando las soluciones da los ejem­

plos 13 y 14 se concentran y se c r is ta l iza  la  sacarosa bruta. Por 

centrifugación se obtienen nuevas melazas (es decir, melazas de 

melazas). Reciclando ástas, la  cantidad de sacarosa obtenida f i ­

nalmente es e l  75-80% de la  que se hallaba presente originalmen­

te en las ¡aslazas primarias.

Las melazas secundarias eran menos viscosas, menos colorea­

das y con menos o lor que las primarlas y tenían las siguientes

constantes antes de la  dilucián:

% de solido 86,4

% de sacarosa 53,1

% de pureza 61,4

pH 9,5

% de soles inorgánicas 11,8

% de productos orgánicos sin
nitrógeno 9,5

% de productos orgánicos que
contienen nitrógeno 12,0
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El funcionamiento de las columnas fue e l  mismó' que se des­

crib id  en los ejemplos 13 y 14. Las dos fracciones so mezclaron 

(como se indica esquemáticamente en la  finara 2, antes de la  fa ­

se de concentración 11) y la solución resultante tenía las cons­

tantes siguientes:

% de sólido S 10,3

de sacarosa 8,0

% de pureza 77,5

PH 7,7

EJEMPLO XVI

Aguas madres (columna catiónica)

Abarca la  mejora de las arrias madres de la  centrifugación 

del azúcar bruto. Se conoce también como "jarabe verde". Antes 

de la dilución, las aguas madras tenían las constantes siguien­

tes :

% de só l ito s 72,5

de sacarosa 55,6

fd de pureza 76,7

pH 9,8

La dilución antes de pasar a través de la  columna fuá 1:1 

con agua. La columna funcionó esencialmente lo  mismo quo en e l

ej ampio 13.

La fracción que contiena el azúcar (esto os, la  fracción 2) 

tenía las siguientes constantes:

% de sólidos 10,3

;a <5e sacarosa 9,0

de pureza 87,3

pH 1,95

-  39 -
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Aguas madres (columna aniónica)

Laa aguas madres diluidas se hicieron pasar a través na 

la columna esencialmente dal mismo modo que en e l ejemplo 14.

La fracción que contiene la  sacarosa (esto es, la numero 5) del 

producto saliente tenía las constantes siguientes:

/i? de sólidos 7,0

% de sacarosa 6,25

% de pureza 89,4

pH 11,5

u.xpLo xvm
Comprende e l  caso en que las fracciones del producto del 

efluente de las eos columnas se mezclan inmediatamente como pre­

paración para su concentración, exactamente según se indica en 

la figura 2. Las columnas catiónica y aniónica funcionan da la  

forma usual.

NI producto saliente mezclado que contiene la  sacarosa 

tiene las siguientes constantes:

/á de sólidos 7,8

de sacarosa 7,06

% de pureza 90,5

pH 9,0

lista solic itud que corresponde a las presentadas en I t a l ia  

e l 5 de Junio de 1957 bajo e l  num.8388/57 y en los Estados Unidos 

e l  6 de Enero de 1958 bajo los números 707337 y 707338, so acoge 

a los  beneficios fiel artícu lo 51 del vigente Estatuto sobre Pro­

piedad Industrial.
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Los puntos de invención propio y nueva que se presentan 

para que sean objeto de asta solicituu de Patente de Invención 

en hspaHa, por V'JIlh'úi a'ios, son los s im ien tes :

5 1^.- Un procedimiento de recuperación de azúcar a nartir

de un flu ido azucarado que contenga impurezas derivadas de la  

fuente natural de dicho azúcar, o de mejorar la  pureza del azú­

car en dicho flu ido, caracterizado por e l paso de una solución 

acuosa que contenga dicho azúcar e impurezas a travós de un le ­

lo cho de resina cambiadora de ion que se haile en la forma de sal

excepto en una franja en el extremo de entrada de l lecho, que se 

halle en forraa hidrogenada en e l  caso de una resina cambiadora 

de catión y en la forma h idroxfllca  en e l  caso de una resino cam­

biadora de anión, lavado de la  solución residual de dicha columna 

15 haciendo pasar agua a su travós, y recogiendo e l  producto sa lien­

te de dicha columna por lo menos en nos fracciones, una de las 

cuales contieno azúcar en relación con las impurezas en una re la ­

ción superior a la de la  solución que se hace pasar por e l  lecho.

2^.- Un procedimiento da acuerdo con la  reivindicación 1 

20 Que comprende las fases de suyo conocidas de c la r if icac ión , con­

centración v cr is ta lizac ión , caracterizado por d i lu ir  las aguas 

madres de las que se ha senarado e l  azúcar cr is ta lizado , e l  paso 

de la solución a través del citado lecho de resina cambiadora de 

ion, que esta en la forma de sal excepto una franja en e l  extremo 

25 de entrada ríe la columna que ha sido convertida a la forma u t i l i ­

zada en reaccionas de desionización.

3^.- Un procedimiento de acuerdo con la  reivindicación 2, 

caracterizado por e l  hecho de que la fracción saliente que contie­

ne e l azúcar purif'cado se mezcla con la solución de azúcar úari- 

30 vada de la  fuente natural antes de la  fase de cr is ta lizac ión  que
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produjo las aguas madres. '

4^-.- Un procedimiento de acuerdo con la  reivindicación 1, 

caracterizado por e l  paso a travós de un lacho de resina cambia­

dora de ión en c ic lóa  repetidos de (1) la  solución de azúcar, (2) 

agua sufic iente para eliminar e l azúcar del lecho, (3) regenera­

dor para convertir una franja del extremo de entrada del lecho en 

la  forma ócida en al caso de una resina cambiadora de catión y en 

la forma bósica en el caso da una resina cambiadora de anión, (4) 

agua para arrastrar del lecho las sales liberadas por e l regenera- 

dor, la separación del producto saliente del lecho durante cada 

c ic lo  por lo menos en dos fracciones una do las cuales contiene 

azúcar en relación con las impurezas en una proporción mayor qtB 

en la  solución que pasa por la columna.

5^.- Un procedimiento de acuerdo con la  reivindicación 4, 

caracterizado por corregir e l  pH de la solución que contiene e l  

azúcar de pureza superior llevándolo al intervalo  de pH de 5 a 9.

6*^.- Un procedimiento de acuerdo con la  reiv indicación 5, 

caracterizado por e l  hecho de que la corrección del pH se consi­

gue haciondo pasar la  iraccion de producto saliente que contiene 

el azúcar de pureza superior a travós de un lecho do una resina 

camoiadora da ión débilmente polar de actividad polar opuesta a 

la de la resina del lecho da purificación.

7^.- Un procedimiento de acuerdo con la reivindicación 5, 

caracterizado por el hecno de que la corrección del pH se consi­

gue mezclando la fracción de producto sa liente que contieno al 

azúcar de nureza superior con una fracción análoga de producto 

saliente senarada de un lecho de actividad polar opuesta.

8^.- jn procedimiento de acuerdo con cualquiera de las r e i ­

vindicaciones 4-7 caracterizado por separar e l  nroducto saliente 

del lecho durante cada c ic lo  por lo  roanos en tres fracciones um
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de las cuales contiene acucar en relación a las impurezas en 

una proporción considerablemente mayor _ue en la  solución que 

pasa por la columna, otra de las cuales contiene azúcar en re ­

lación con las impurezas en una proporción considerablemente 

menor que en la  solución que pasa por la  columna, y una tercera 

que contiene azúcar en relación con las impurezas que es in te r­

media entre las dos antes citadas, y rec ic la r  la  tercera frac­

ción por e l lecho cambiador de ión.

9- ' . -  Un procedimiento de acuerdo con cualquiera de las 

reivindicaciones precedentes, caracterizado por e l  hecho da que 

e l  f lu ido  azucarado e impuro son las aguas madres que quedan des­

pués de la separación de cr is ta les  da azúcar del mismo.

10- . -  Un nrocedimiento de acuerdo con cualquiera de las 

reivindicaciones precedentes, caracterizado por e l hecho de que 

e l flu ido azucarado impuro son melazas.

11'-^.- Un procedimiento de acuerdo con cualquiera de las 

reivindicaciones precedentes, caracterizado por e l  hecho de que 

e l volúmen de solución de azúcar que se introduce en e l lecho re­

presenta del 5% a l 35% del volúmen de l lecho y e l  volúmen de agua 

que se hace pasar a su travós despuós de la  solución de azúcar 

asciende desde 1 a 4 veces e l  volúmen de la solución de azúcar.

IES.- un procedimiento de acuerdo con cualquiera de las 

reivindicaciones precedentes caracterizado por e l  hecho de que 

la resina cambiadora de ión se halla en la  forma de une columna y 

aproximadamente la  cuarta parte superior de la columna se ha lla  

en la forma de hidrógeno o h idroxilo .

13^.- Un procedimiento de recuperar azúcar desde un fluido 

azucarado que contenga impurezas.

Tal y como ce ha descrito en la Memoria que antecede, re­

presentado en los dibujos que se acornearían y con los fines que
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se han e sp ec ific a d o

t e ,

24 4
Esta Memoria consta de cuarenta y tres hojas y la  presen- 

escritas a máquina por una sola cara.

Madri d, .* L- ' í f* 

P. A.

I f
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