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WEMORIA DESCRIPIIVA
pera solicitar
PATENTW DX I NVEHCION
en
L5PANA
por VEIWIE afios
a nombre de ROHM & HAAS COMPANY, entidad norteamericens, estable-
cide en 222 West Washington Hquare, ¥iladelfia, Pensilvenia, Es-
teados Unidos de América, por:
wUN PROCEDIMIENTO DE RECUPERAR AZUCAR DESDE UN FLUIDO AZUCARADO
JUB CONTENGA IMPUREZASY

Egte invento se refiere & un perfeccionamiento en los pro-
cedinientos de rabricecidn de azucar. wds en particular hace re-
perencie & un método para la produccidn de szlcares v jarabes co-
mestibles a partir de fuentes que contienen azdcar como la caila

de azdcar y remolachas, zumos de frutes, productos derivados del

maiz y melazas liquidas, incluyéndose aquellos productos que de

otro modo no son apropisdos para el consumo del hombre.
Con objeto de describlr de modo completo el significado co-
mercial del presente invento con respecto a la econonfa en el pro-

cedimiento realizado mediante el mismo, 68 conveniente llevar a
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cabo una comparacién con los procedimientos de recuperacién de
azicer a partir de cafls de azucar y remolachas que corrientemen-
te y durante mich{simos afios hen estado en boge en todo el munde.
Cuendo se describe el sregsente invento en relacidn con estos po-
cedimientos de la préctice anterior, serd evidente el importante
avance que se ha realizado ehora en le industria de rabricacidn
de azficar. Para facilitar la descripcién del invento, se naré re-
ferencia a los dibujos adjuntos en los que:

La fizura 1 es un cuadro esquemético que representa, en for-
me de ssqueleto, como las fases dal mresente invento pueden sus-
tituir & determinadas fases de los procedimientos anteriores, que
elinminan de este modo;

La fizura 2 es un cuadro esquendtico de una de las formas
que suponen un avance principal del invento en relacidn con la
préctica snti-ua, que estd representado mds en general en el pro=-
ceso de rabricacidn completa indicado en la figura 13

La firura 34 es un cuadro esqusmético de otra forms que su-
pons un 8vance principal sobre la nractica antizua y que se ha
conseguido mediante el prasente invento;

La figure 3B es todavfa otra forma del aspecto principal
del invento en el nuevo proceso de rabricacidn aqu{ descrito;

Ia figura 4 8s un gréfico gue representa los resultados
del procedimiento descrito en el ejemplo 43

1a figura 5 as un gréfico que representa los resultados
del »rocedimiento descrito en al ejenplo 5;

La figura 6 es un sréfico que representa los resultados
del procedinient: descrito en al ejemnlo 6;

Le fismure 7 s un gréfico que representa los resul taedos
del procedimiento descrito en 2]l ejemplo 7;

la figura 8 es un gréfico quse representa los resultados
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del procedimiento deserito en el ejemplo 83

La fipura 9 es un gréfico que representa los resultados del
procedimiento descrito en el ejemplo 93

La firura 10 es un gréfico que representa los resultados
del proced imiento descrito en el ejemplo 10;

La figura 11 es un grdfico que representa los rasultados
del nrocedimiento descrito en el ejemplo 11;

ILa fizure 12 &8 un gréfico que representa los resultedos
dsl procedimiento descrito en el ejemplo 12; ¥

La fi~ura 13 es una representacidn esquemdtica de una ins=-
talacidn comercial en vroceso cont{nuo para la purificacidn de
azdcar, utilizandc el método del invento aquf{ descrito.

Refiridndose a la figura 1, el proceso de fabricacidn de
azdcar comienza con le fase 1 de extraccidn de Jumps del azdoar
que pueden proceder je una o varias fuentes posibles, por e jem~-
plo de la 1ixivieocidn de remolaciias cortadas formando un jugo
de difusidn o juso bruto, de la trituracién y compresién de ca-
iia de azicar o de los diferentes frutos que contienen fluidos azu-
cerados. ista fase de extraccidn es antigua en la préctice; los
d4iferaentes métodos de lleverle a cabo son bicn conocidos y 88
daseriben complstamente por ejeuplo en referencias como McGinnis,

Beet-Surar Technology, pags. 133-136 inclusive (Reinhold, New

York city, 19851), ¥ Spencer-ilsade, A Handbook for Cane=-Susar

Manutfacturers snd Their Chemists, pess. 26-28 inclusive (Wiley,

New York city, 1929).

La secunda fass, o ds puriricacidn, punde ser tambiédn uno
de una seri: de procesos uslales. Isto puade comprenler convenlen~-
tomente la defecacidn por mtodos como la pdicidn de grandes can-
tidades e cal, y a continuacidn carbonatacidn de las mezclas con

objeto de hacer pnsible la separacidn por f1ltracidn de determina-



10

135

20

30

i e 3
4 = A
# LE LA N
Fa OB o

das imourezas, junto con las partfculaé de carbon;to cdleico
as{ formadas. iste tdenica de cal-carbonatecidn se ilustra por
ejemplo en referenclas como los ensayos de licGinnis y Spencer-
Meade y as{ mismo en les patentes americenas nimeros 2.697.041

y 2.776.229.

Otro mdtodo conocido en la préctice nntigua para llevaer a
cabo la fase de purificacidn 2 es un tratamiento c¢sleco=-sulfurom
que es algo mélogo al método de cal-carbonatacidn porque emplea
repetides filtraciones y calore

£1 jusmo azucarado clarificado, que ordinariemente tiene una
pureza en azdcar del drden de 88-95% referido & los sdlicos pre-
sentes, se sonete a continuacidn a un »rimer tratamiento de cris-
talizacidn 3 en un aparato de evaporacidn avropiado. Una parte
del azdcar que se somete a esta nrimera fase de cristalizacidn
se recunera en forma de cristales puros en un recipiente 9 apro-
piado para ello. La p-dctica anterior al presente invento ha sido
el hacer pasar las asuas madres que quedan después de esta prim -
ra cristalizacidn a travds de una segunda, tercera y si fuese m -
cesario, a nuevas fases de eristalizacidn, obteniendo cada vez
una recuperacién adicionsl de cristales de azdcar. Las aguas ma-
dres tienen una pureza en azicar dJe un 75-85%, referido a los gé-
lidos presentes, cuando se hacen pasar 8 los evaporadores nara la
segunda cristalizacidn 4. lsta pnureze en azdcar se reduce & un
70="75% después de la segunda fase de ecristalizacidn y a un 60% en
las melazas gue guedan después de la tercera fase de cristaliza-
c1dn 5. fin muchos procesos de fabricacidn de azicar, este jerabe
espeso dc melazas soO descarta como fuente de srandes cantidedes

de azdcer cristalizada, sezin se renresenta en 6 en la figura l.

Segdn se indica tambidn en aguel punto en el diagrama esqusmétics,

les melazas se han tratado ademds alternativamente con objeto de

>



10

15

20

25

30

2415394

obtener azicar o nrofuctos secundarios valiosos, como por e} em~
plo complementos de alimentacidn, a partir de las mismas. Sin
embarzo, la slaboracidn de las melazas para obtener cristales
de ezdcar comestibles purificedos ha sido, hassta ahora, uno de
los intentos renos interesantes desde el punto de vista industrisal.
Bl presente invento proporciona un nrocedimiento que elimi-
na la necesidad de las fases de eristalizacidn que, serdin se in-
dica en la figura 1, siguen normalmente a la nrimers fase de cris-
talizacidn 3. L1 procedimiento mejorado es tan eficaz que elimina
esencialmente la necasidad de dlsponer o elaborar posteriormente
las melazas nara obtasner azdcar de las mismas, aunque todavia es
posible obtener los componentes nutritivos contenidos en el resi-
duo para su empleo en plensos, etc. Las primeras dos o ires fa~
ses que son Tamiliares en la préetica antigua, es decir la ex-
traccidn 1, la purificaciédn 2 y la primera eristalizacidén 3 pue-
den realizerse en cualquier Tforme preferida. 1 punto de desvia-
cidn de los métodos de 1la préctica antizue para la fabricacidn
de azdcar, que se llevard a la prdctica en general, es el punto
en el que las ajuas madres sS6 hacen pasar (véase firgura 1) de
la primera fase de cristalizacidn 3 a una o més columnas cambia-
doras de idn para consegulr la eliminecidn de las impurezas de
forma que el 1{quido purificeado resul tante de las misumas puede
cristalizarse a continuacién. bien haciéndolo pasar a un disposl -
tivo evaporador separado o bien reciclando el 1lfquido a los ew -
poradores empleados Dpare la primera fase de eristalizacién 3. Sin
smbargo, el invento no astd limitado sl tratamiento de las agueas
madres despuds de le primere eristalizacidn. ln determinadas cir-

cunstenclas puede ser conveniente el tratamiento de los Jugos

clarificados procedentes de la fase de purificacién £ o incluso

los ju~os de difusidn de 1la faese 1 sin defecacidn. ©In otros casos
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sard conveniente someter las a“uas sadres a une segunda cristali-
z8cidn como se representa en 3 en la ficura 1 y trater el 1fquido
de osta sapgunda eristalizacidn de acuerdo con este invento. Una
aplicacién narticularmente valiosa del invento es en el trate-
miento de las melazas de diferentes or{genes. Se he descublerto
que ests procseso perfeccionado hace posible obtener en forma de
oristales de azicar purificados esencialmente todo el azucar de
10 &l 15/ normaslmente presente en los jugos de difusidn u otros
procedentes de la fase de extraccidn 1, siendo relativamente in-
consistents el residuo de melezas que queda &l finel del nuevo
proceso.

Seain se representa ademds en los dibujos, existen difsren-
tes métodos alternativos para llevar a cabo la fase de slimine-
cidn de impurezas mediante resines cambiadoras de 1dn, qus sola-
mente se ha representado de modo general por 8 en la rirure 1.
Por ejemplo, segdn se representa en la firura 2, las aguas na-
dres de ls primera fase de cristelizacidn 3 pueden dividirse con-
venientemente en dos porclones, en renaral sungue no es necesario
en centidades esencialmente ifusles. Une parte de les aruas ma-
dres se hece pasar a travds de una columna 8-a que contiene una
resina cambladora de anidn. La oira parte de las afuas nalres 86
hace pasar & travds de otra columna 8b que contlene una resina
cacbiadora de catidon. Las impurezas en las acuas madres se redu-
cen considerablemente en cada unu ue estas columnas de resina y
o blen se desprecian o se slasoran por otros métodos si se desea
recuperer almnos de los otros componentas (como por ejemplo ami-
nodcidos) de las mismes. ¥} 1fquido azucerado del producto que
sale de la columna cambiadora de anidn es de natureleza muy bési-
ca. isto no as convenlente porque el calor aplicado durante la

fase de concsntracidn tendrd tendencia a convertir la sacarosa
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en los sacaratos correspondientes a los cationes presentes en la
solucidn que, a su vez, no podréd recuperarse en forma de azicar
puro por cristalizacidn y dard lusar vor tanto a pérdidas de um
centidad considerable de azdcer. De un modo anélogo, al oroducto
azucarado gue sale de la columna cambiadora de catién es de na-
turaleza muy écida; y esto no es convenlente porque, por exposi-
cién largs o las temperaturaes elevadas, como por sjemplo en la
fase de concentracidn, derd luprar a la inversidn y, por tanto, a
pérdidas del azdcer daseado.

Bl pH bdsico elevado del 1{quido procedente de la columna
caubiadora de anidn puede ajustarse, desde luego, mediasnte la adi-
cidn de dcido al mismo. Asimismo, el pH dcido elevado del 1fquido
procedente de la columna cambiadora de catidn, puede ajustarse
por adicidn al mismo de una base. Pero estas adiiciones son muy
poco convenientes porque dardn lupar a l1la introduccidn de materia-
les 1norgénicos, perjudiclales en el l{quido azucerado, contrape-
sando as{ mran parte de la purificecidn que se habfe reslizado he-
ciendo peaser las esuas madres a través de las dos columnas cambia-
dores de idn. se prefisre, por tanto, mezclar sn las proporciones
adecuadas o necesarias, los lfguidos surificados de cada una de
les cnlumnas cnn objeto de obtener un lfquido purificedo dnico de
pH adecuado. fgte lfquido azucarado, puriricado que tlene ejusta-
do el pH, se treta por medio de una fase de concentracidn 11 y a
continuacidn se cicla (a) o bien a la corrisnte principal de jugo
clarificado obtanido de la fase 2 y a través de los mismos evapo-
radores empleadvos para la primera fase de cristalizacidn 3 (sesdn
se resresenta como ejomplo en la figura 1), o bien (b) se dirige
directamente a uno de los «ilspositivos de evaporacién del sistema
(como so representa en la figura 2) para le evaporaoi6n del 1{-

quido y cristalizacidn del ezicar puro. La primera es ls técnica
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preferida porque sirve para un tipo de operacién comercial mds
eficaz; sin embargo, la dltima es totalmente ecentabls en muchos
casos. Se~in se indicd anteriormente, esta cristalizacidn puede
realizarse en aparatos separados y los cristales obtanidos de
ellos combinarse con el azdcar obtenido de la primera fass de
eristalizacidn 3.

Otre alternativa el método representado en la figura 2 es
hacer pasar las aguas madres de la vnrimsera fasge de cristalizacidn
3 a una columne cembladora de idn (como se represente por 8a en
la figura 3-A y por 8b en la fimra 3-B) pare eliminar las impu-
rezas del liyuildo; y a continuacidn, en vez de tener que ajustar
el pH del 1fyuido bdsico o dcido por la técnica gue acabe de des-
cribirse y que se representa en la figsura Z, el ajuste de pH pwe -
de realizarse convenientemente haciendo pasar el >fquido a tra-
vés de otra columna caumoladora de idn que tenge resinas que seen
capaces de efectuar su neutralizacidn esencislmente. Iiste sistema
puede continuar alternativamsnte por los procedimlientos represen-
tados esquenmdticamente en las fipuras 3-A y 3-3. &n el primero,
las aruas madres pasan primeraments a travds de la columna de re-
sinas cambiadoras de snidn representada por 8a; y el 1fquido azu-
carado, puri:icedo, demasiado bésico. yue ssele de la misma se B -
ce pasar a continuacidn por una columna cambiadora de catidn 10a.
El producto saliente quse resulta, que os el 1fqu1do azucarado,
purificado, qus ha sido ajustado al pH convenlents, se diripe a
continuacidn o bisn & los evaporadores empleados en la primera
fase de cristalizecidn 3 (como se indica en la fimrs 3-A), o bien
a la instalszcidn senarada de evaporacidn, si se deses.

De un modo exactamente andlopo, la moiificacidn del invento
que acaba de describirse puede reslizarse todavia de otro modo

de acuerdo con el diagrana representado en la fimura 3-B. La unice
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diferencia es que las aguas nadres se hacen pasar primeramente
por una columna cembiadora de catidn 8b y el producto azucarado
seliente, purificaedo, demasisdo dcido, se hace pasar & continua-
cién por une columne cembiadora de anidn 10b. %1 1{quido que sa~-
le de este dltima columne tlene el pH adecuado para la méxima
produccidn de azidcar y pusde hacerse pasar a continuecidn o bien
a través de los misumos evaporadores empleados en la primera fase
de cristalizacidn 3 (como se reprosenta en la fisura 3-B) o puede
dirigirse a discrecidn a la instalacién de evaporacidn separada.
Con el esquems genaral de cdémo pusde utilizarse el presen-
te invento para modificar la préctice ordinaria se derd a conti-
nuacidn une descripcidn de las diversas resinas cambiedores de
idn que se emplean en les columnas 8a, 8b, 10a vy 10b as{ como una
explicacién de las fases del proceso que suponen el empleo de
aquellas columnas de resina. Refiriéndose primeramente & la co-
lumna 8a, tal como se emplea en les modificaciones del proceso
representadas por la figura & y figura 3-A puede emplearse una
cualquiera de una serie de resinas camviadoras de anidn bien co-
noclidas, disponibles comercialmente, aungque en general es prefe-
rible emplser une del tipo de amina cuaternaris. Con ohjeto de
preparar la columna para su emplesc , se convierte primeramente
en su forma de sal, de preferencia en forme de cloruro; y a con-
tinuacidn se hace pasar por el lecho de la columna suficiente re-
generador alcalino psra que forme unae frenja en la mitad superior
de la columna en la gue la resina se ha convertido en la forma
OH . X1 espaesor de esta franje puede variar pero, en general, for-
mard aproximsdamente la cuarte parte méds alta de la columna. Seré
satisfactorio hesta la mitad sproximademente de la columna. A con-
tinuecidn se hace pasar agua de lavedo a través de la columna para

eliminar las sales formadas por el regenerador y le columna estd
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dispuesta para la solucidn de azdcar.

Después que se ha hecho pasar por la columna la solucién
de azﬁcar, se hace pasar nuevamente sgua, este vez en una canti-
dad iguasl de dos & cuatro veces o mds el volimen de la solucidn
de azicar. A continuacidn se hace pasar de nuevo un regcenerador
elcalino (como por ejemplo NeOH, KOH, NH, OH, Na,COg, etc.) para
producir una franja de resina en la forme hidroxf{lica en la ui-
tad superior de la columns, le columna se lava ¥y se repite el
ciclo. Considerando el 1lfquido entrante existen cuatro fases dis -
tintas para completar el ciclo: la solucidn de azdcar, el 1fqui-
do del lavado de la solucidn de azicar, el regenersdor y el 1{-
quido del lavado del regenerador. Cuando estos cuatro 1{quidos
pasan a travéds de la ¢olumna, el azdcar ¥y las impurezaes de la
solucidn de azdcar se hallan redistribuidos de tal modo que per-
miten la sepsracidn de fracciones del producto saliente, por 1lo
menos una de las cuales contiene una relacidn de azdcar a impu-~
rezas esencialmente superior a la del lfquido entrante v otre em
la que esta relacidn es muy inferior. Cenerelmente es conveniente
dividir el producte saliente en cuatro fracciones que, sin embar-
£o, no corresponden & las cuatro Tases del liquido entrante. Um
fraceidn del producto saliente estard desprovista esencielmente
de azicar, pero contendrd cantidades considerables de impurezas.
Puede tomarse despuds uns freccién en la que la relacidn de azi-
car a impurezas sea bastante slevadas. Zsta puede ir seguida (y pre=-
cedido si se desea) por une fraccidn en la que las impurezes y el
ezicar se hallan en una relacidn que ase-ure su reciclado a través
de ls columna. Finalmente a continuacidn vienes uns fraccidn en la
que el contenido rde ezdcar es muy bajo. Hsta fraccidn, si se Jesea,
puede comLinarse con la primera fraccidn del ciclo sicuiente. la

freccidn de producto saliente que contiene el azdcar tendrd un pH

- 10 -



10

25

30

del drden de 11 a 12 J més. Este pH es excesivo, ya que general-

mente se desea un intervelo de 7 8 9 gque hace posible la sepa-
racidn udxime del azdcar del 1fquide nuri-‘icado con una destruc—
cidn minima del ezidcar por reaccciones secundaries. in determina-
daes condiclones el pH puede ser tan bajo como de 5.

Segﬁn se explicd anteriormente en el asquena general, el
pH de este 1{quido procedente de la columna cambiadors de anidn
puede reducirse mediante uno de una diversidad de métodos. Dos
técnicas que se hallan dentro de los l{mites del presente inven-
to son (1) la mezcla de una parte del 1{quido demasiado bdsieco
con una parte del lfquido excesivamente dcido que sele de la co-
lumne 8b como en la fimura 2, o (2) el ocaso del lfquido tdsico a
travds de una columna caubisdora de catidn como el 10a en la fi-
mire 3-A. Ln este dltimo caso, 6s areferible utilizar comno resi-
na canbiadors de catidn en ls columna 10a un tipo deido débil co-
mo por ejemplo uno de los materiales carboxflicos disponibles co-
merclialmente, sunque, si se desea, puede emplearse un csmbiador
de catidn fuertemente dcido. Sin embargo, en el dltimo caso pue-
de ser necesario tener alrunass precauciones especlales con obje=-
to de asesurarse de que el producto szucerado saliente, purifica-
do, se ha sjJustado en el intervalo de pH requerido de 5 a 9 y que
no se halla demasiado dcidoe

El procedimiento alternativo correspondiente al que acaba
de describirse emplearfa une resina cualguiera de la serie de
resines cambladoras de catidn bien conocidas y disponibles co-
mercialmente, en la columne 8b (figuras 2 § 3-B), aunque son pre-
feribles las del tipo polisstireno con arupos dcido sulfdnico nu-

cleares. La mayor parte de la resina debe hallarse en forma ‘ie

sal, preferentemente en forma sdiica. Une franja de la resine lo-

celizada en la mitad superior de la coluwmna se halla ol princigo

- 11 -
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en la foma de Ht, m espesor de este frenja pusde variar pero,

en genaral, constituird la cuarta parte superior de la columna
o incluso le mitad. 31 ovroducto que entra en el lecho de resina
cambiadora de catidn se halla en cuatro fases andlogas a las que
se han descrito anteriormente para las resinas cambiadoras de
anidn y sndloramente pero de un modo esenciaslmente diferente, el
azdcar y las impurezas de la solucidn de ezidcar estin redistribui-
das de moio qu2 permiten la separecidn de une freccidn de produc-
tos salientes en la que la relacidn de azlcar a impurezas es my
elevada y otra fraccidn en la que la relacidn es muy hejs. La
fraceoidn de prolucto sasliente que contiene el azucar tendréd un
pH del drden de 1 a 3 ¢ superior. Il remensrador, en este caso,
serd un 4cido como por sjemplo HeSO4, HNOz, HzPOy 4 HC1l dilufdos.

Sexin se indicd enteriormente, este pH pusde llevarse al
valor apropiado por uno cuslquiera de una serie de métodos. Dos
tdcnicas que se hallan dentro de los limites del presente inven-
to son (1) la mezela de una parte del 1f{quido dcido con una par-
te del 1fqui<o excesivemente bdsico quo sale de la columne 8a co-
mo en la fimura 2; o (2) el paso del 1fquido dcido & travéds de
uns colunna cambiadora de anidn como en 10b en la ficura 3-B. En
este dltimo caso, es preferible emplear como resina cambiadora
de anidn en la columna 10b un tipo débilmente bdsico como, por
ejemplo, uno de los materiales poliamfnicos disponible comercial-
mente, eaunqus, sl se desea, podrfa enplearse un cambiador de anidn
fuertemante bésico. In este dltimo caso, sin embargo, serfa nece-
sario tener en cuenta al-—unas precauciones especiales con objeto
de asegurar que el producto saliente azucarade, »urificedo, se
ajuste al intervalo del pH deseado.

21 invento, en tanto en cuanto ha sido posidle de determi-

ner, actda ~or lo menos en parts sesdn se esquematizd anteriormen-

- 12 -
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te en virtud de un mecanismo qufmico que es esencialmente el
que sirue. Los aminodcidos v le meyor narte de los complejos or-
7édnicos que constituyen una gran parte de las impurezas del 1{~
quido azucarado, son fde naturaleza anfétera. Los compuostos anfé-
teros presentan una disocilacidn dcida o bésica, esdscir, tienen
tendencia a pasar de une funcidn cetidnica & une enidnica y vi-
ceversa, al cambier la acidez o alcalinidad de la solucidn. I
camblo de la funcidn catidnica a la funcidn anidnica ocurre di-
rectamente con el pH de la solucidn; como corolario, el cambio
de una funcidn anidnice a una catidnica ocurre inversemente con
respecto al pH. Por tanto, en el presente invento, el 1{juido
azucarado que antra gue pasa a travds de la franjam alcalina en
le cabeza de la columna cambiladora de anidn 8a se mentiene en
forme alcalina, producisndo una funeidn anidnica los aminodci-
dos y complejos orgzédnicos presentes en el Yquido y rompiéndose
el mismo tiempo los complejos organo-matélicos. Anélogamente, el
1{quido entrante que pasa & través de le Tfranje dcide en la cabe-
ze de la columns cambiadora de catidn 8b se convierte al estado
dcido, produciendo los aminodcidos y complejos orgénicos presen-
tes una funcidn catidnice y rompiéndiose el mismo tiempo los com-
plejos organo-metdlicos.

Bl resultado del nrocesc que acabe de describirse es provo-
car una redistrivucidn del azdcar y de los aminodcidos y otras
impurezas orgénicas de caracterf{sticas semejantes, seon sa dedu-
cird de la descripcidén y eJemplos que siguene.

®n las rases simuilentes, se afiude unea pequefila cantided de
dcido en la cabeza de le columna de resina cambiamdora de catién
pera regenerar la forma H¥ de la rrenje oricinal dcida y una pe-
quefia cantided de una solucién bésica se eiiade & la columna de

la resina cambiadora de anidn para repgenerar la forme OH de la
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frenjs alcalina original. La regenereacidn de los valores origina-
les de pH de estas bandas hace que los sminodcidos del 1l{quido
azucarado del clclo inmediato pasen por sus respectivos puntos
isoeldctrl cos. los aminodcidos que entran en contacto con la fran-
Jja H* se vuelven catidnicos y se absorben por las resinas cambia-
doras de catidn en formas de sal por debajo de la franja dcide;
los aminodcidos que entran en contacto con la frenje OH se vuel -
ven anidnicos y se absorben por las resinas cambimdores de anidn
en forma de cloruro por debsjo de la franje alceline. Ijemnlos de
estos aminodciidos v de sus puntos isoeléetricos son el deido glu-
témico (pI 3,2), aspdrtico (pI 2,8), etc. Cuando se alcenzan su-
casivamente estos puntos, los aminodcidos se hacen suaceptibles
& la absorcidn por la resina. La regeneracidn del pH original de
la franja dcides de las resinas en una columna y de la frenje al-
calina de la resina en la otra columna, sirve ademds para elimi-
nar cualquiera de los aminodcidos del ciclo enterior por medio
de intercambio de catidn en le primera y por intercamvio de enidn
en la ltima.

3n una operacidn de fabricacidn continue, el aparato emplea-
do que compone la instalacidn en -ran escals puede tener una for-
ma que, en peneral, estd de acuerdo con cualgulera de las dispo-
siciones ssqueméticas renresentadas en los dibujos, Aunque cual-
quier ingenioro qu{mico con experiencia puede nroysctar uns ins-
talacidn adecinda con la infornecidn enterior y los dibujos ad-
juntos, puede servir de avuda la referencie @& una forme de lle-
varlo a caho tsl como se representa en el dia~rema simplificado
de la firure 13. Para una nmayor sencillez se ha representado so-
lamente uns columna cambiadora de idn 27. S5in embareco, debe enten=-
derse que en realidad se emplea una disposicidn de dos columnas,

- /
una gque contiene resines canbiadoras de anidn y la otra Que con-

- 14 -
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tieme resines cambiadoras de catidn. .stes columnes pueden em-
plearse en la disposicidn bilateral indicada en la fipura 2 o

las construcciones de una a continuacidn de otrs indicadas en la
figura 3-A y en la fligura 3-B. Tal como se representa a modo de
ejemplo en la figura 13, el l{quinb azucarado entra por el con-
ducto 21 en el tanque colector 23, Una bomba 23 saca el lfquido
azucarado dsl tanque y lo lleva o través el tubo 24 a una vdl-
vula miltiple 25 y & continuacidn a travds del tubo 26 & las co-
lumnas cambiasdoras de 14n reprosentadas por 27. 4 la columne 27
se le suministra asgua pura por medio del tubo 33, pasanio por una
llave de dos vfes 34, conducto 35, merclader 36, conducto 37, v4l-
vula miltiple 25 y conducto 26, La centidad de spua empleada, que
puede ser de dos a cuatro veces ls del 1{quido azucarado introdu-
cido en la columna, se resula mediante un control de las vdlvulas
34 y 25.

Bl regensrador, que de preferencia es solucidn de dcido sul-
firico del 5 al 11, se suministra a la resina cambisdora de ca-
tidn por medio del conducto 40, uasando a travds de la vdlvula 34,
conducto 35, mezclador 36, conducto 37, vdlvula 25 y conducto 26.
%1 mezclador 36 sirve para mezclar completsuente sl agues ¥y el dei-
do antes de hacer circular la solucidn 4cida. andlogemente, el
41lcali, que de nreferencia es una solucidn di lufda de hidrdxido
sddico, se introduce en la columna de resina cembiadore de enidn
a travds del conducto de entrada 40, vdlvula 34, conducto 35,
nezclador 36, etc. in la prdctica, se emplesrfan, desde luego,
mezcladores, conductos ¥y vd1lvulas separados para llevar el dcido
a la columna cambladora de catidn y el dlcali a la columna cambie-
dora de anidén.

Bl nroceso continuo emnlea fundamentalmente las cuatro fa-

4 : o
ses principsles sucesivas del nuevo metodo, que se han descrito

- 15 -
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anteriormante. 5i se dosee 3lespreciar el n»nrimer producto salien-
te, pusde hacerse salir por el vertedero haciéndolo paser a tra-
vds del conducto 28, vdlvula 25 y conducto 29. 1 producto sa-
liente que contiene el azucar se lleva por medioc del conducto 28,
vdlvula 25 y conducto 30 el tanque colector 3l. &l azlcar se hace
pasar del tenjue, a través del conducto 32, a los evaporadores I8,

Cuando se desea reciclar una parte del producto salisnte,
puasde diripirse a trevds del conducto 28, vdlvuls 25 y conducto
30 al tangue 22 y utilizarse es{ en lurar de agua oura nara la
éilueidn del 1fquido azucarado antes de introducirlo en el cambia-
dor. Tsta fase alternativa tiene la vantajs adiclonal de reciclar
fluidos que contianen todavie azucar s introducirlos en el nroce-
so nuevamente con objeto de sumentar ol rendimiento final.

La simplicidad y eficacia de este método serdn evidentes
de modo inmadisto & todos los prdcticos en la meteria & partir
de la descrincidn anterior. 3e observard, entre otras ventajas
evidentes, que una ventaje especial se derlva sienmnre que se em-
plee para la recuperacién de anzucar a partir de melazas, puesto
que no es necesario ninsun tratamiento previo enrorroso; las ne-
lezes se diluyen simplemente con agua ¥y se introducen d irectamen-
te en el cembiador de idn sin necesidad de purificacién prelimi-
nar, clarificacién, nracipitacién, atc. Una ventaja particular
es que las resinas caubladoras de idn utilizadas en la préctica
de este invento precisan, para todas las aplicaciones prdeticas,
un mfnimo de regensrador. Lsto hace que el »roceso sea incluso
mds atractivo desde un punto de vista econdmico. los cambios o
sustitucionss evidentes de los reactivos indicados se hallan com-

pletamente dentro de los 1fmitas del invento, por sjcmplo, précti-

. ’ )
camente cual :uier solucidn de un deido inorganico puede sustituir

al deido sulfdirico y en lurar del nidrdxido sddico puede utilizar-

- 18 =
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se cualgier solucidn de dlcali inorgénico. dtfsyﬁikcedimiento
rlternativo evidente es que en lusar de desnreciar log compuege=
tos orrénicos no azdcares, nueden Airirirse a un depdsito inter-
medio conveniente del que puede recuperarse, si se deses, cual-
quiesra de los componentes, cono los aminodcidos.

A continuacidn se indica una serie de ejemplos que son
aclaratorios del invento. .in cada ejemplo, el método empleado
comprende las siguientes partes esencisles. fxcepto para los
ejemplos 4 ¥y 5, la columna cambismiora de idn se utilizd entre 7
¥ 10 ciclos antes de anotar ningun dato con objeto de consegulr
que la columna de la resina alcanzara su equilibrios. En squallos
casos en gquae se menclone una resina cambiadora de catién, a me=-
nos que se esgneciiique otra cosa, la resina utilizada fud una
composicidn a base de estireno sulfonado como la que se describe
en la patente americena ndmero 2.566.007. Cuando se indique une
resina camvialora de anidn, se utilizd una composicidn Gel tipo
poliestireno amina cuaternaria, tal como se describe en la paten-
te americans nimarn 2.591.573, a menos que se indique especffica-

mente otra cosa.

BJRPLO I
En la sréctica comercial real, el nrocedimiento se realiza
en forma continua. 3in abargo, por conveniencis se emplean en
este ejemplo aproximademente 18 litros del 1fguido azucarado (des-
pués de diluir con apua 1:1) que resulta de la primera fase de
cristalizacidn 3 en el proceso representado en la fipura 1. L
lfquido ezucarado contiene sdlidos que comprenden aproximadamente

el 74% de sacarosa, aproximadamente un 18,0;5 de compuestos orgé—

nicos no azucarados y aproximmdamente 8,0% de productos inorgsdni-

4 vy " :
cos no ezucares. Zste 1fquido, que tlene aproximademente un pH de
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5, 6 se hace nasar a travds de une columna cambiadora de catidn

a temperatura ambiant& v con unsa velocidad media de paso de unos
200 cc., por minuto. La columna, que es de 160 e¢m de espesor, con-
tiene 15 1itros de una resins sulfonadea cembiadora de catidn en
la forma sddica, excepto la cuarta paerte superior de la colunna
que se haya ¢n forme hidropgenada al principio. La columne se pre-
nara utilizando una resine comarcielmente disponible gue se sabe
que ha sido fabricada por copolimerizacidn de 92 a 96 partes de
agtireno y une 4 a 8 partes de divinil benceno, sulfonando el
producto & continuaeidn v lavando con &ruas para eliminar el dci-
do no utilizado. La conversidn de la cuarts parte superior, apro-
ximademente, de esta resina en la formas hidrorenada se consisue
por sdicidn e 200 g de dcido sulfdrico de 662 Bsumd.

Detrds dsl lfquiﬂo azucarado se fuerza &8 pasar agua por la
columna, se toman pequefias musstres del »nroducto saliente de la
cclumna y se analizan rdnidanente para determinar el contenido
en azdcar y sn couponente no azucarado de las mismas. Cuasndo el
contenldo en componente no azucaradn disminuve casi heste 0, los
vroductos si~ilentes, que tiene un pH de 3, se recogen en un re-
cipiente senarado. los nroductes salientes anteriores que contis -
nen los productos no azucsrados se anartan mientres tanto & otro
sitio para tratarlos con objetn de recuverar los aminodcidos etc.

Simultdneamente, otros 3 litros v medio de este mismo 11~
quido azucarado se hacen pasar de un modo andlozo a travds de una
columna cambiadora de idn de tamaiio equivelente. Lsta columna,
sin enmbargo, contiene una resina tipo polisstireno amina cuater-
naria aseguible comercialume nte, estando las tres cuartas partes
inferiores de la mismea en la forme cloruro. Esta resina es sabi-
do que se obtlene por reaccidn de un compussto aromdtico monovin{-

lico polimerizado con uniones transversales, como el sstireno,
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con un agente de cloromatilacidn y a continuecidn hacienio reac-
cionar el polfmoro cloroaetilado con una snina terciarie. La cuar-
ta parte superior de les columna contiene srdnulos que se halla-
ban originalmente en la forma cloruro pero que se convierten en
forme hidroxf{lica haciendo bajar una pequeila cantidad de una so-
1ucidn dilufda de hidrdxido sddico a travéds de la columna al prin-
cipio.

Datrds del lfquido azucaradn se fuerze & pasar acua por la
columna, Se toman repetidas veces pequeflas muesiras de los pro-
ductos salientes de la columna y se anolizan para determinar el
contenilo en azdcar y en sroductos no azucaradlos de las misiias.
Cuando el contenido en nroductos no azucarados dismlnuye casi a
cero, los productos siguientes que tienen un pH combinado de 1ll-
12 se recogen en un recipiente separado. sntretanto, los produc-
tos salientes anteriores que contienen los dproductos no azucera=
dos se desvian a otro sitio para el vroceso de recuperacién de
eminodciios. A meiida que los productos sallentes azucarados de
la primera y sesunda columna cembladoras de idn se introducen en
sus respectivos reciplentes, una corriente de cada uno de estos
recipientes se hace pasar a un tercer reciplente de mezclado que
estd provisto de un medidor de pH de lectura comns tante. e aumen-
ta o disminuye una u otra de las corrientes a medide que sea ne-
cesario con objeto de mantensr el pH de la corriente mixta en un
valor constante entre 5 y 9, preferentemente de 7 a 9. lista co-
priente mixta se hace nasar & un aparato de evaporacién para cris-
talizer los cristales de azucar puro del 1{guide.

T oiFELO TI

Se sigue el mismo procediniento que en el ejomrlo 1 con

otra muestra de 1{quido azucarado, utilizanio la columnea cambia-

dora de idn gue contiene la resina cambiadora de catidn hasta el

- 19 -
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punto en que los productos salientes szucsrados que Tiencn un
pH de 3 se recogen en un recipiente separado. 4 contimuacidn,
estos nroductos se hamcen paser a una columna camniadora de anidn
que es andloga en todos aspectos a la columna cambiadora de ca-
tidn, excepto que contiene uns resina cembiadora de snidn a base
de poliestireno, de tipo poliamfnico, que se obtiene por clorome-
tilacidn de poliestireno con uniones transversales y .ieciéndolo
reaccionar con una amina primeris o secundaria dando una resina
dévilmente bdsica. L1 producto que sale de osta sesunda colwana,
que tiene un pl de 8,0 se hace pasar a travds de una aparato de
evaporacidn para concentrar los cristales de amicar puro del 1{-
gquido.

WIAMPLO ITT

Se gisue el mismo procedimisnto con otra muestra de liqui—
do azucarado como 8n el ejeuplo 1, utilizando la columne cambig-
dora de ién gue contiene la resina camviadora de anidn hasta el
punto en qus los nroductos salientes mzucarados gque tienen un pH
de 11 aproximedamente se recogen en un recipiente separedo. A con-
tinuecidn este producto se hace pasaer a unse columna cauqsniadora de
catidn jque es andlopa en todos asvectos a la columne cembiadora
de anidn, excento que contiens une resina ce-biadora de catidn
de tipo carboxflico, como por sjemnlo las resims coserclalmente
asequibles de dcido polimetacrflico con uniones transversales. Il
producto salisnte de ecsta serunds columna, ¢ue tiene un pl de
5,5, se lhace pasar & un sparato de ﬂvaporacién para concentrar
los cristales de azicar puro del 1f{guido.

WY 4iPTO IV

n este caso se tomuron muestras de los nroductos sslien-

tes a intervelos de 5 litros v se anslizd cada muestra. Se emple 8

une columna anidnica de resina. Se hicieron pasar a travéds de la
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columna aproximadamente 12 kgs. de las agpuas madres, dilufdas al

1:1 en voldmen con el 1lijuido reciclado, (en lupar de asua nueva)

de un experimente previo dando 18 litros, seguldos de 160 litros

. rd
de asua. Las aruas madres se analizeron y se encontre que este-

ban formadas de:

72, 5% de sdlidos

55, 6. sacarosa
de pureza

76, 7%
pH 9,8

los resultados rfueronfos sirulcentes:

Producto saliente Sustanclas socas # Pureza del No azdce pH
Litros acumulados % sdlidos/vol. Azucar ezidcar res,Tot.%

5 6465 0.1l Be 54 11.2
10 5.9G 0.10 5.80 11.0
18 4,78 0.08 4.67 11.0
2o 2.90 .08 2.82 11.0
25 1.10 0.06 1.04 11.0
30 .40 0,04 36 11,0
35 «40 0.03 «D7 11.8
40 «60 C.03 «57 12.0
45 1.0 0 1.0 12,
50 1.7 0.17 10 1.53 12,
55 3,10 852 16.8 2.858 15
80 5,60 201 35.9 3. 59 12,
85 8,855 4.46 5C.2 4,09 1=2.
70 11.18 7423 64.7 3295 12,
75 12.87 J.158 74.0 3.82 12.
80 12.42 9.60 77.3 2.88 12,

o] 11.65 9.97 885.8 1.68 12,
90 10,80 9.49 87.9 1.31 1%,
98 10.20 9.13 89.5 1.07 12,

100 9.82 8.78 8Y9.4 l.04 12,

108 9.28 8439 90.4 -89 12,

110 8.42 7.76 92,8 «66 11.8
1158 7.00 6.65 95, «35 11.2
120 5.80 5.58 96,2 .28 11.0
125 4.80 4464 88.7 <18 10.8
130 3.90 3.78 96.9 .12 1¢.8
135 G.15 3405 86,8 «10 10.8
140 2,65 2,57 U7.0 .08 10.8
145 2.85 Qe 28 100. O. 10.8
150 2.03 1,95 96.1 «08 10.8
185 1.80 1.74 9747 «06 11.0
180 2,00 l1.71 55 «29 1l.8
165 2. 59 1.72 6664 «87 1ll.8
170 3.25 1.8 &5, l.44 11.8
175 4415 1.73 41.7 2.42 11.7
180 .18 1.80 35, 3435 11.
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Composicién media de las fracciones 16-30 (litros 80 a 150)

que contanfan ls parte principal de azicar:

4 de sdlidos 7,00

vo de sacarosa 6425

% de pureza 89,4
pH 11,6

stos datos se han representadldo gréficamente en la Tipura 4.

a2 SHPLO T
In este caso, las aguas nadres eran exactamente las 11i smas
que en el ejeunlo vrecedente con respecto & cantidad, andlisis,
dilucidn etce. La dnice diferencia fud que se empled una columna

catidnica. Los resultados fueron los siientes:

Producto saliente 3ustanclas secas % Purqza.del No azuca- pH
Litros, acumulados { sclidos/vol. azucar azucar res, Tot.%
10 0.50 0.04 0.46 £.2
15 0,40 Oe 0.40 2435
20 0.50 0. C.50 2,38
25 0.70 0.21 049 2,35
30 1.85 1.22 65.9 1.63 2.10
35 4,50 3.79 B84.2 1.71 l1.85
40 8.45 7.51 88.9 0.94 1.70
45 12.8 11.75 92.1 l.01 1.60
50 16.4 15.24 92.8 1.18 1.60
55 17.6 18,38 93.0 l.24 1.60
60 16.6 15.285 g91.8 1.37 1.80
65 14 .4 12.89 89.4 1.51 2.
70 11.75 10.11 86.0 1.64 2,30
75 9,35 7.68 8.1 1.67 2.20
80 7.46 5.69 7643 1.77 2.25
85 5.92 4.22 71.3 1.55 2.25
g0 4.78 2e1l7 67.2 1.72 2435
95 J3.84 2.329 62.8 1.45 2.40
100 3410 1.84 59. 1.26 2.35
105 2.56 1.40 54.6 1.16 2.40
110 1.95 1.00 51.2 0.85 2e45
115 1.75 0.83 47.3 0.92 2.45
120 1.60 0.67 41.8 093 2415
125 2,03 Qe 58 £5.6 51 1.4%
130 2480 0.42 15.0 2438 l.25
135 370 0,35 9.47 3.40 1.18
140 4.83 0.31 o482 4,52 1.05
145 5.45 0.28 5.14 5.17 0.80
150 5.35 0.E7 5.05 5.08 0.90
158 4,58 0.24 Be3 4.31 0.90
160 3.10 0.21 6.8 .89 1.18
185 1.90 0.16 8.4 1.74 1.30
170 1.15 0.13 1.02 1.55
175 0.80 0.10 0.70 1.75
180 0.60 0.08 0.52 1.98
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A V- W S
Gonmosicidn medis de las fracciones 6-18 (litros 35-95)
que contienen la parte prineipal del azicar:
< de sdlidos 10,36
% de sacarosa 9,0
‘2 de pureza 87,0
pH 1,95
iistos detos se rapresentan gréficamente en la fimrs 5.

los ojemplos siguientes (6 a 12) se rerieren al eumpleo del
presente invento para producir azdcar de todo tipo de melazas. lLa
facilidad y eficacia con que actda el invento para la obtencidn
de azdcar a partir de estas fuentes, segdn se ilustre en estos
ejemplos, puede apreclarse mejor si se conocen los fallos compa-
rativos de la préctica anterior pars losrar un método satisfacto-
rio con este objeto. (Desde luego, se piensa que si los febrican-
tes de azdlcar utilizan el presente invento npronto en sus opera-
ciones de rabricacidn, pocas relazas se tratardn de este modo).

Bs bien sabido quo las nelazas, dependiendo del origen del
producte, contiencn un 605 de azdcar. sta fuante de aztdcar ha si-
do considerada durante mucho tiempo por los fabricantes como una
que podr{a ser extraordinariamente aprovechable para su industria.
la economia serfa evidentemente muy grande.

Aunque ers conocido el rran valor de obtener azdcar & par-
tir de las melazas, no ha sldo realizable haesta ahora comercial-
mente desde un punto de vista econdmico. Almunos esnecialistas
hen probado la splicacidn de diversas rdenicas de camblo idnico
al problema, puesto que dicheos Drocesos se han utilizedo con éxito
para la puri“icecién de azdcar de jumos de rarnolacha y similares,
pero hasta chora estos esfuerzos para la obtencidn de azdcar de
1as melazas han resultado infructuosos.

Tn ceda uno de los ajenplos 6 =8 12 ge utilizarcn unos 186

1itros de la resina, nroiuciendo esta cantidad un l1echo de resina

de aproximadaments 160 om de espesor. 4n los ejemplos 6 a 9 s6

- 2% -
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los detos especfricos y zrdficas que siguen no indicarén
el haecho de gus uns parte considerable de los productos ho azi-
ceras haven sido elinlnados en los nrimeros litros de producto
salimnte. Sin enbarro, esto debe de entenderse.

oJ AIPL0 VI

Je prepard una columna que contenfa partfculas de una re-
sins cambiadora de anidn de tipo poliestireno amina cuaternaris
en la forma cloruro utilizando el tipo de resina ABIRLIT: IRA-
400 febricads por le :ohm & Heas Company, Philadelphia, Ponnsyl-
vania, .U Ls sabido que esta resina se obtiene por reaccidn de
un compussto aromdtico monovinflico, polfuero con uniones trans-
versales, como el estireno, con un agente de clorometilacidn y a
continuacidn hacicndo reaccionar el polfmero clorometilado con
una enina terciaris. Le columna ds partfculas de resine tenfa
160 c¢m de espesor. 3Je hicieron pesar a travds de la colwane unos
3,6 litros 4de una solucidn de melazas Tormada de 1,5 litros de me=
lezas y 2,1 litros de arua en une relacidn 1:1 en neso, que tenfe
un peso ospecffico de 1,4 v mantenida a una teperatura amblente
aproximaiamente de 23% ¢, a una velocilad media de la corriente
de unos 200 cc por minmito. Los andlisis de la solucidn de mela-
zas dilufda indicaron que tenfa un pH de 9,285 y contenfa 41,04%
Je sustancias sacas, se~in se determiné refractondtricamente, de
las cusles el 23,80/ era sacarosa, sezin se deternind refractomé-
tricamente, y el resto de 17,24 estaba formnado por coaponentes
no azdcares. La pureza media del azdcer determinala por la pro-
poreidn azdcar/sustaencias secas, Tué 57,99

Con objeto de deterninar la aeficacia de la columna nara la
separacidn del ezidcar de los componerites no azicares, se tomaron
musestras de cada litro saliente senaradements v se anclizaron, a

partir del sexto litro. lLos resultados se relacionan a continua-
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cidn y se han representado asiudsiio gréficamente en la figura 6.

luestra del pro- Sustanciams seces - de  Pureza del No azuce pH
ducto saliente % de sdlidos/vol. azucer _azucar res, Tot.%
62 litro 0.80 - - 020 10.55
72 1itro 1.856 - - 1.85 11.80
8¢ litro B8.75 1.20 13.71 « 55 12450
92 1itro 17.52 754 44,75 9.68 12,80
102 litro 22,30 l4.54 65420 776 12.80
11¢ litro 21,88 15.90 7287 5.98 12,50
129 1litro 18.28 13.90 76,04 4,38 12. 580
132 1litro 14.85 11.40 76.77 3445 12,40
142 litro 12,27 9.62 78.40 2.65 12.40
52 l1litro 8.62 8.84 79 .36 1.78 12,30
16% litro 6.62 5e 24 79.15 1.38 12 .30
172 litro 5,03 4.17 7973 1.06 12,10
182 litro 4,87 2.76 64.04 1.51 12,10
19? litro 6,77 1.32 19.50 B.45 12.10
209 litro 7455 030 - 7.23 12,30
21& litro 6.32 «0e 1O - 6,58 12.10
eat litro S5.47 ~0.16 - 5.47 12,10
232 litro 3.87 -0.04 - 387 12.20
24¢ 1litro 0.98 - - 0.92 10.55
259 litro 0.20 - - 0.80 9457
26Q litro 0.10 - - C.10 9.41
EVQ litro 0-05 - b 0005 9032
B MPLO VIT

Se repitidel mismo procedimiento que en el ejemplo 6 con

las siguientes cxcepciones o cauwbios. La temperatura aublente
gu16 siendo de 23° C, pero la velocidad medie de la corriente
le solucidn de melezas & travds de la columne fué de unos 180

por minuto. Los andlisis de laes soluciones ailufdas de uelaza

gi-
de
ce

in-

dicaron que tenfa un neso especffico de 1,4, un pH de 8,95 ¥y que

contenfa 40,7 de custancies secas, de las cuales 23,70% ere sa-

carosa v el resto de 17,20% estaba farmado de comnonentes no azd-

cares. La pureza medla del azicar, determinsds por la proporcién

de azdear: sustanciass secas fué de 57,85/, Los resultados, partien-

do nuevamante del sexto litro que pasa a través de la columna cam-

biadora de idn, se relacionan a continuacidn y se representan asi-

nismo grédficamente en la Tigura 7.

- 205 -
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Muestre de prodie Sustancias secas 7 de

Pureze del lio ezuca PE

to saliente % sdlidos/vol. azucar _szucar resTot.s
62 litro 030 - - 0.30 10.20
7Q litrO 1074 0.12 - 1.62 10070
82 litro 8.22 0.80 .73 7.48 11.85
9¢ litro 16.52 6.94 42,01 9,58 12,10
109 litro 20,69 Fe30 04.28 7.39 12.10
112 1litro 21.64 15.44  71.35 6.20 12.05
12¢ litro 20.04 14.78  73.75 5,26 18405
13¢ litro 17.92 13.860  75.89 4,32 11.95
14% litro 13.81 10.834  78.49 2,97 11.90
15¢ 1litro 10.49 8.40 80.08 2.09 11.95
16¢ litro 7.65 6,11  79.87 1l.54 11.75
17¢ litro 3 .87 Z.16 8l.65 0.71 11.60
189 litro 2,30 1.75  76.09 .55 11.10
192 1litro 4,12 0.42  10.19 .70 11.65
202 litro 6.98 - - 6.98 11.50
21Q 1itr° 6.78 "0.06 - 6"78 11040
£2¢ 1itro 6.48 -0.84 - 6448 11.30
23¢ litro 5.08 ~0¢30 -- 5.08 11.30
24¢ litro 1.96 -0.04 - 1.96 11.3
250 litro 0.20 - - 0020 10035
262 litro 0.10 - - 0.10 9.90
272 litro 0.05 - -~ C.05 9,40

EBjanuple VIII

Se repitid el mismo procedimiento que en el ejemplo 6, con

las siguientes excepciones o cambios. La solucidén de melazas se

prepard tal como se indicd anteriormente y se mentuvo a la misma

temperatura ambiente de 232 C pero con una velocidad de paso de

186 cc por winuto. 41 endlisis de la solucidn dilufda de melazas

indicd que tenfa un peso especfrico de 1,4, un pH de 9,25 y conte-

nfa 40,94% de s

ustancias secas, ue las quz 23,70 era sacarosa y

el resto de 17,243 egtaba formada de commonentes no azicares. lLa

pureza media del azdcar, determinsde por la wroporcidn azdcar/sus-

tancias secas, ara de 57,895%. Los resultados, nariiendo nuevamen-

te del sexto litro ue passa @ través de la columna caunbiladors de

idn, se tabulan a continuacidn y se representan eréficemente en

la figsura 8.

- 2 -
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Muestra do pro- sustancias secas % ode Pureza del Yo ezdcares pH

ducto seliente solinos/vol. a"ucar azdcar totales
GQ 1itr0 0.25 - - 0025 10050
79 litro 2.75 - - 2.75 11.70
£ litro 10.24 1l.64 16.02 8.70 1:2.10
8¢ litro 18.85 7.50 39.79 11.G6 2410
10% litro £23.14 &« B0 57.48 9.84 12,10
11¢ litro 317 15.54 67.07 7.63 12.10
129 1litro 18.78 14 .58 77.64 4,20 12.00
13¢ litro 14.19 11.24 79,81 2495 11.95
14¢ litro 12.22 g9.60 78,58 2.695 11.90
152 litro 10.07 8.01 79.54 £.06 11.85
16% litro 6,46 5.68 B8le73 l1.18 11.70
17¢ 1itro 2.97 247 B8%5.16 0.50 11.65
18% litro 1.62 O.78 44.44 0.90 11.60
19¢ litro £.,18 C.22 - 4.96 11.50
20? litro 8,82 - - 8.88 11.30
21% litro 8.21 -0.14 - 8.21 11.30
229 litro 6.67 =010 - 6.67 11.1C
a23¢ litro 24695 - - 2.68 11.10
24t litro 0.30 - - 0.30 1¢.40
2\‘5&5 litro (\020 w-— ——— 0.20 10-55
269 litro 0.10 -— - 0.0 9.95
27‘0“ litI‘O 0005 - - - 0.05 9.75

TENPIO IX

SGe empled un Hrocedimisnto andloro al del ejemplo 6, con

las sirulentes excepcionss o cambios. In cada ciclo se sumplearon agro-

ximademente 1,6 kos. de rnelazas dilufdes con 2,1 kes. de apua, que
hacen un total de 3,7 kas. de solucidn, cantidad que corresponde &
unos 3,3 litros. .sta cantidad de solucién era isual aproxi-edamente
al 28¢ del voldmen de la resina.

1 drden de las operaciones fué el sipgulente:

(1) Introduccidn en la columna de 3,3 litros de relazas di-
1ufias;

(2) Introducecidn en la conlunna de 12,0 litros de anuaj

(2) Introiuccidn en la columnsa de 0,5 litros de solucidn
dilufda de iia0H;

(4) Introduccidn en la columna de 11,95 lltros de a~ua.

Se reco~ieron los sir~uisntes nroductos salisntes:

(1) Los »rimeros 7,0 litros contenfan amua, naeda de az icar,
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muy poco de componuiites No suucaracdos; este nroducto se d@sprecié.

(2) Los si~uientes 1,5 litros contenfen solucidn acuosa
de un noco ‘le azucar mezclado con la mayor parte de los componentes
inorsénicos no azdcares; sste vrmducto se recicld vy se utilizé para
diluir las melazas iniclales,

(3) #1 tercer »Hroducto saliente, unos 7,0 litros, contenis
la mayor parte del azdocar y un poco de los componentes no audcares;
se apurtd pars separar el azicar por las téenices ordinarias de con-
centracidn.

(4) &1 cusrto producto, eproximadamente 1,5 litros, conten{a
una peusiia cantidad del azilcar y componertes no azdcares; se Jdespre-
cid.

(5) w1 dltimo producto saliente, unos 10,0 1litros,contefa
agua sin nada de azlcar, pero contenfa 1s mavor parte de los compo-
nentes or~4dnicos no azicares; esta se coniujo a un cepdsito interme=-
dio conveniente a partir del cual pucden recunerarse cualesuuiarea
componerntes, como por ejemplo los aminodcilos, o despraciarse, semin
se prefiera.

Ia solucidn de molazes se ~renerd mezclando, seminge indied
anteriorm:nte 1,2 litros de welazes con 2,1 litros de amua. S8 man-
tuvo a una tenperstura arbiente de 272 C v con una velocidad de pa-
so de 158 cc por minuto. 1 endlisis de la solucidn dilufde de me-
lazas indiied que tenfa un pH de 9,88 y que eontenfa 37,8% de sugstan-
clas secas, de las que 22,85 era sacarosa, y ¢l resto de 15,0% esta-
ba formado de componenies no azdcares. La pureza media del azdcar,
determinade por la proporcidn azucaer/:ustasncies -ecas, fud e 594675
Los resultados, partiendo nuevamoente del sexto litro yue pasa & tra-

vds de 1 columna cambiadora de idn, se tabulen a continuacidén y se

representan gréficamente en la figura 9.
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Muestra de pro- Sustanclas secas  de Pureza del No azucares pKE
ducto saliente % sdlidos/vol. azucer &zucar Tot. %
6 litro 1,15 Qe 20 - 1.15 12.5
7 litro Ze R0 0.10 - 3480 12,8
8 1litro 730 & 27.59 5e 30 13
9 1litro 12.10 5.60 46,88 6e 50 13
10 litro 16.40 10.10 61.58 6.30 12,958
11 1litro 18,80 13. 69.14 5.80 12,75
12 1litro 15,85 12.79 S5.90 4,06 12 445
13 1litro 12,70 10.81 83.54 £.09 12
14 1litro 8,60 7.68 89.30 0.92 11.860
15 1litro 8.55 5.08 90.45 0.53 11.30
186 1litro 3. 55 2.26 91.83 0.29 1l.4%
17 Jitro 2. 25 2-10 03,33 00—15 11035
18 1litro 1.80 1.32 73.33 0.48 11.80
19 1litro £.60 0.5 - 1.79 12.10
20 litro 4.60 002 hadhad 4.07 12.20
21 litro 780 0.40 - 740 12.20
22 litro 10 0.00 - 10 11.95
83 1l1litro 6elC Ua10 - 0.10 12
24 1litro 1.20 0.30 - 1.20 11.20
25 litro 0.20 U.20 - Q.20 11.20
26 litro 0.10 Q - VelO 11
27 1litro o] 9] - v ¢] 11.5C

En los siruientes ejemplos (10 & 12) se utilizeron unos 15
litros de una resina cambiadora de catidn en una columna de 160 cm
de espesor. in cada ciclo se emplearon 2,1 kzs. de melazas dilufdas
con 1,5 kgs. de a~ua, haclendo un lotal de 3,86 kgs. que corresponde
a unos 3,0 litros de solucidn. ssta cantidad de solucidn es isusl a
un 20% del volumen de la resina.

L1 érden de las operaciones fué el siruiente:

(1) Introduccién en la columna de 3,0 litros de nelazes di-
lufdas;

(2) Introduceidn en la cnlumna de 18 litros de agua;

(3) Introduceidn en la columna de 2,1 litroe de una solucidn
al 10% de HpSO,

(4) Introduccidn en la columna de 9,9 litros de agua.

se recogieron los siguientes productos salientes:

(1) Los primeros 7,0 litros contenfan compuestos inorgdni-
cos no azdcares, .ada de azicar, y muy poco ae compuestos orgénicos

no azﬁcares; este producto se dasprecid;

- 30 =
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(2) Los 7,0 litros siguientes contenfen la mayor parte
del asicar y une pequeila cantidad de componéntes orgénicos no
azdcares; esta fraccidn se apartd para sevarar el azicar por
las téenicas de concentracidn usuales;

(3) Ios 1,5 litros simulentes contenfan aleo de avldcar re-
sidual y elgo de componentes orpdnicos no azdcares; estu fraccidn
se apartd pare su empleo en la d1ilucidn de la sigulente carga de
melazes que se introduce en la columns;

(4) Los 1,5 litros simulentes contenfan uns nequeia cantidad
de azdcar pero mayor cantidlad de componsntes orgénicos no azice-
res; ésta se desprecid;

(5) ©1 producto saliente final, eproximadaments 10,0 11i-
tros, contenfan apua sin nada de azdcar, vero con la mayor par-
te de los compuestos orzdnics no azdcores; dste se .esnrecid.

Como en ol caso de la columna carmbiadora de anidn, los da-
tos esnecificos y préficos que siguen no indicardn el hecho de
que una parte considerable de los counonantes no azdcarss ha si-
do separada en los primeros pocos litros de producto saliente.

5in embargo, debe entenderse esto.

L WPIO X

Une columna que contenfa partfculses de une resine canbia-
dora de catidn sulfenada en la forma sddiica se nrepsrd utilizan-
do la resina ALL3URLITL Xi@-100 faebricade por la dohm & leas Comparny ,
Philadelphie, Pennsylvenia, 4.U. IZs sgbido que ssta resina se ob-
tiene por copolimerizacidn e estireno v divinilbenceno, sulfo-
nando el »roducto a continuacidn. La columna de partfculas de re-
sina tenfa 180 ¢t de espesor. 3 litros de una solucidn de mela-
zas, Jilufda con arua 1:1 en voldmen, con un peso especffico de
1,4 y nontenida e una tempcraturs anbiente de unos 8¢ C, se dejé

pasar « travds de la columne 2 una velocidad media de naso de
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unos 123 cec por minuto. Los endlisis de la solucidn dilufce de
melazas indicaron gque tenia un pH de 9,5 vy que contenfa 49, 755
i@ sustancias secas, sesin se deteriiing refractométriceamente,

de las que 30,60 era sacarosa, se~dn ss deteriind polarinétri-
camente, y ol resto de 19,15 estabs formado por componsrntes no
azdcaras. ILa pureza media del asdcar, determinads por la propor-
cidn azicar/sustancias secas rué de 61,615,

Con objeto de determinar la ericacia de la columna en la Be-
paracién del azidcer de los componentes nn azﬁcaras, se tomaron
muestras de cada litro de producto saliente sapsradaments y se sna-
lizaron a pertir del sexto litro. Los rssultacos se tahulen 8 © n-
tinuacidn y se representan tambidn ~rdficanente en la fipura 10:

Muestra de pro- Sustenciss secas |\ de Puroza del lio azlicares pH

ducto saliente .o sdlidos/vol. azucar avucar Tot.%
62 litro 0.45 0.06 - 0.40 2.55
¢ litro 1.25 0.04 - 1.31 2.10
82 iitro 9445 7.37 83.28 1.58 1.80
2 litro 20.00 18.31 91,85 1.69 2.55
102 litro 22,10 20.3 92,04 1.76 2.60
119 litro 19.20 16.70 87.19 2.50 2.75
12¢ 1litro 16.85 13.83 82,08 3408 2,95
132 1itro 11.25 7.67 68.18 3458 3410
14% litro 8.45 4.50 53,25 3.95 3480
15¢ 1itro 6435 2,50 36422 4,05 £.70
162 1itro 520 1.00 19.23 4,20 Z.05
17¢ litro 2466 0.10 - %455 .25
182 1litiro 2.10 - - 2.10 2,75
19%¢ litro 1.60 - - 1.60 2. 50
EOQ litro 2.70 hndiad - 2.’70 2.20
21¢ litro 5400 -- - 8,00 2.0
22L litl‘O 6.75 - - - - 6.75 1580
232 litro 6.95 - — 6495 1.80
24¢ litro 5450 - -- Se 30 1.78
252 litro 0.70 - - 0e 70 2,50
26% litro 0.55 - - CeBE 2.78
27‘Q litI‘O 0.40 bl - 0040 2.90

ad IPIO XY
5e renitid el mismo nrocediniento que en ol ejoemplo 10, con
las sizuientes excepcioness o canbios. La temperatura cabiente fud
de 17° C y la velocidad media de paso de la solncidn de melazas a

travéds de la columna rud aproximadamente de 189 cc por minuto. Los

]
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andlisis de la solucidn dilufda de melezas indiceron que tenfa

un peso especirico de 1,4, un pH de 9,8 y que contenfa 49,704

de sustancias secas, de las que 30,805 era sacarosa ¥y el resto

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

media del azdcar determinada por la proporcidn de azdcar: sus-

tancias secas, fud de 61,97%. Los resultados, partiendo de nueve

del sexto litro que pasa a través de la columna cambiacora de idn,

se tabulan a continuacidn Yy se representan asimisino gréficamonte

en la ficura 11:

Muestra de pro- Sustancias secas % de

Fureza del No azuca pH

ducto saliente % sdlidos/vol azucar azdcar res Tot.%
6¢ litro 030 0,07 - D83  2.95
79 litro 2,35 0.16 _— 2,19 2,70
8% litro 9.00 753 83467 1e47  2.40
9% litro 18,00 16.35 90.72 1.67 2,80
102 litro 22.85 20.93 91,60 1.92  2.40
11¢ litro 21.15 18.87 89,82 2.28 2.70
122 1itro 16,98 12.95 80.69 3,10 2,40
13¢ litro 12,50 8.89 71,12 3,71 3,00
149 1itro 9,05 5.40 50,67 3.65 3,15
152 1itro 7.20 3o 50 48,61 3,70  3.25
162 1litro 7. 80 2.50 27.88 4,10 3.40
179 1litro 4.15 0.70 - 3,45 3.55
18¢ litro 4,05 0% - 3475 £.40
19¢ litro 2,30 0.10 - 2.20 2.60
209 litro 2,30 - -— 2.30 £.60
21¢ litro 3.55 - - 3.55 2.45
22° litro 5.15 - - 5.15 2.3
239 litI‘O 6.80 hadhnd -— 6.‘&}0 2030
24¢ 1litro 7.30 -~ - 7.30 2,35
25¢% litro 4,50 - - 4.50 2.30
269 litro 0.50 - -— 0s850  3.30
279 litro 0050 - - Otso 5.50

T BLMPTO XIT

Se repitid el mismo procedimiento que en

el ajemplo 10 con

las sisuientes excepclones o cambios. La solucidn de melezas se

properé snezclando, en una relacidn 1:1 en neso, 1,95 litros de me=-

lazas con 2,1 litros ¢e agua y se mantuvo a tenperatura ambicnte

de 14¢ C. La velocidad medie de paso de la solucidn de melazes a

través de la columna fué de unos 245 cc por minuto. lLos andlisis
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£
de la solucidn dilufde de melazas indicaron que tenfa un peso

espec{fico de 1,4, un pE de 9,1 y que contenfa 43,40% de sustan-
cies secas, de las cuales 26,10% era sacarosa y el resto de
17,30% estaba formada de componentes no azicares. La pureza me-
dia del azdcar, determinade por la proporcidn azfcar/sustancias
secas, fud de 61,06%%. Los resultados, partiendo nuevemente del
sexto litro que pasa a travds de la columne cambiadora de idn se
tabulan a contimuacidn y se representan asimismo gréficamente en

le figura 1Z2.

Muestra de pro- Sustanclas secas i de Purezadel No azdcea pH
ducto saliente % sdlidos/vol azucar _azucar res Tot.%
6% litro 0.15 - -— 015 £.80
72 litro 0460 0.14 23,33 0.46 2.00
8* litro 2450 1.49 §9.60 1.01  1.60
g9¢ litro 10.10 8,65 85,64 1.45 1.60
10¢ litro 16.20 14.69 90,68 151 1.60
112 litro 18.C0 16,64 92.44 1.36  2.15
12¢ litro 18. 00 15.10 85,89 2.90 2.15
13* litro 15.95 12.85 80.56 3.10 2.40
14% litro 14.45 11,40 78.89 3,05 2.85
15¢ litro 12,50 9,45 75460 3.08 2.50
16¢ litro 1020 7.10  89.61 5410 2.40
17¢ litro 5.40 1.70 31,50 3e70 2.45
18¢ litro 5,90 0.81 -— 5,09 £,30
19¢ litro 7.40 0.20 - 7.20  8.%
20° litro 8.19 0410 - 8.09  2.40
212 1litro 9,00 - - 9.00 2,30
2292 1itro 9.40 - - 9.40 2,08
232 litro 4.60 - - 4,80 2,70
24¢ litro 1.30 -- -- 1.30 2.80
£5¢ litroe 0.70 -- - 0.70  CZ.15
26Y litro 0.50 - - 0.50 5430
27°% litro 0.40 - - 0.40 3¢50

Los ejsmplos anteriores hen ilustrado el nrocedimiento nrin-
cipal del invento tal como se representa en general en la ficura 1
y como se aplica a cualquier 1{qu1do azucarado, representando asde-
mds el caso gspecial de las melaszes. Los diversos pnrocedimientos
gucesivos o alternativos, como se recpresentan en las Tisuras 2-3 y
descritos en otra narte en la descripcidn anterior, se aclarardn

por nedio de los ejemplos sirulentas.

- 54 -
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Melazas (columna catidnica)e.

Se bombean & través de una columna de 28 cm de didmetro,
que contiene un lecho de recine catidnica (la cabeza, un 255, en
forma &dclda) da 1860 cm de al tura, en al drden sigulente a aproxi-
madamnente 1,33 litros nor minuto:

1. 18 litros de una solucidn obtenida diluyendo las mela-
zas en una relacidn 1:1 con una fraccidn reciclada del
producto saliente. Las melazas sin diluisr contienen
anroximademente 825 de sdlidos, B1Y% de sacarosa (de-
terminada polarimétricamente) con una pureza aproxina-
da del 62,

2. 8¢ litros de acua

Se 10 litros de ligS04 al LG%

4. £ litros de apua.

Lag fracciones de producto salisnte se tomaron couo sigus:

l. Aproximademente 30 litros se hacen pasar a los tanques
para desecharlos o para la recuperacidn de productos se-
cundarios.

2. Aproxi wadamente 65 litros se recocen para la concentra-
c¢idn. La neutralizacidn necesaria sntes de la concentra-
cidn nuede realizarse por uno de varios métodos:

a; liszclando con el »roducto elcalino nrocedente de
la columna anidnica;
b) Introduccidn en el producto alcalino ids juro defe-
cado
c) ufml caents o por resines de carbio idnico.
Lsta fraccidn tenfa la composicidn enroximede sisuicnte:
Pureza 75-854%

% de sdlidos 9-10

]
\
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% de sacarosa 6,75-8,1
pH 1,5-3,0
3. 10 litros de 1fquido de reciclado para ls dilucidn
de las melazes en los ciclos posteriares;
4. Aproximadamcnte 75 litros se recogen en tangues pa-
ra su desecho o concentracidn (coro en 11 en la fi-
mura ?) con objeto de aislar componerntes valiosos.

Datos analfticos de las fraccicnes 1 v 4

Traceidn 1

w de sdlido 1,0-1,5
“> de sacarosa 0,1-0,3% aproximadiamente
% de sales 12,6% (referido a 100% sdl}-
dos
# de compuestog orgénicos ‘
sin N {ilo azdcares) 29, 5 " » "
o 4
% compuestos organims
que contienen N 28,4% » » "
Fraccidn 4
w de sdlidos 4-5%
% de sacarosa 0,2~0,4%
# de seles inorrénicas 42,;: (referido al 100% ce sd-
lidos)
% de projuctos orgénicos
(ng azuceres) sin ni - ]
tréd wno 28-39’;;, " ] "
‘v de nrnductos oradnicos ,
que contienen nitrogeno 21-22i " ” "

AT HPTO XTIV

Melazas (columna snidnica).
Por una columna de las mismas dimensiones que en el ojemplo
1Y, pero que contenfs un lecho e resina aniénica, cuyo 25 supe-

rior (eproximademonte) se halla en la foruma bdsica, se hacen pa-
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1. 18 litros de solucidn de nmelazas sndloga en composi-

ser en el si~ulente drien:

cidn a la del sjemplo 13.

2 100 litros de agua.

3. 12 litros do hidrdxido sdiico al S

4, 50 lltros de agua

Las fracciones sallieontes se tomaron como sicue:

1. Aproxinmadarente 65 litros se llevaron a tanjues para
su desecho o recuperascidn de nroductos secundarios.

2. 10 litros se recor~ieron como l{quido de reciclado pa-
ra la dilucidn de las melazaes en ciclos posteriores.

3.  Aproximadamente 75 litros de solucidn (que contenfan
por encima del 90:5 de toda la sacarosa contenida en
las melszas) se recogisron para concentracidn. L& neu-
tralizacidn necesaria se realizs como en el ejerplo 13,
dsta fraccidn cusndo sale de la columna tisne la si-

guiente composicidn aproximada:

Pureza 76-83%
v de sdliios 9-10%
# de sacarosa 6,75=8,1
pil 11,5-12

4. Aproximadamente 35 litros de 1fquido se hacen DaEsar a
tanques para su desaecho o para la recunerscidn ds PIO -
ductos secundarios.

Datos enelfticos de las fracciones 1 y 4

Fraccidn 1

% de sdlidos 4,4-4,7%
~ de sacarosa 0,2-0,4%
% Jde saoles inorgédnicas 37-40% (roferido al 100%

, de sdlidos)
w de productos orsunicos sin )
nitrogeno S8=36p » » n
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5% de productos orgénicos que

contienen nitrdgeno 18-81% (referido al 100%

de sdlidos)

TFraccidn 4

<> de sdlidos 2,3-2, 6%
¢2 de sacarasa 0,1-0,3%
/% de sales inorednicas 26-29;: (referido al 106G

de solidos
% de productos orgdnicos sin
nitrdrano 18-8225% " » »
% de productos orpénicos que
contienen nitrér~eno 20-23% " v ooo»
i PO XV
Abarce el reciclado del nroducto lateral (o secundario),
melezas, obtenido Wltimamente cuando las soluc ioness de los ejem-
plos 12 y 14 se concentran y se cristalize la sacarosa bruta. Por
centrifuzecidn se obtienen nuevas melazas (es decir, melazas de
melazas). Reciclando éstas, la cantidad de sacarosa obtenide fi-
nalmente es el 75-80% de la gque se halleba presents originalinen-
te en las uwelazas primerias.
las melazas secundarias eran menos viscosas, menos colorea-

das y con wenos olor yue las prinarias y tenfan las siguientes

constantes antes de la dilucidn:

% de sdlido 86,4
% de sacarosa 83,1
7 de pureza 51,4
pH 9,5
% de soles inorsédnicas 11,8

% de productos orgdnicos sin
nitrdéseno 9,5

% de productos orgdnicos que
contienen nitrogeno 12,0

af

;
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21 funcionamiento de las columnes fu€ el mismé que se des
cribid en los elamplos 13 y 14. Las dos fracciones se mezclaron
(como se indica esqueméticamente en la fimura 2, antes de la fa-
se de concentracidn 11} y la soluecidn resultunte tenfs las cons-

tantes siguientes:

% de sdlidos 10,3

;o de sacarosa 8,0

% de pureza 77,8

pH 7,7
ST L3P0 XVT

Aguas medres (columna catidnica)

Abarca la mejore fde las aruas medres de le centrirupgacidn
del azlicar Lruto. Se conoce taubidn como njarabe verde»., Anteg

de la dilucidn, las aguas medres tenfan las constentes siralen—

tes:
“% de sdlidos 72,5
“% de sacarosa 55,6
i de pureza 76,7
pH 9,8

La ¢ilucidn antes de pasar a travéds de la columnas fud 1:1
con azua. La columna funciond esencialmente lo mismo que en el
ejemplo 13.

La fraccidn que contiene el azdcar (esto es, la fraccidn 2)

tenfa las siruientes constantes:

% de sdlidos 10,3
j9 de sacarose 9,0
% de pureza 87,3
pH 1,95
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LT APLO XVIT

Arues medres (columne anidnica)

Las amuas nadres dilufdas se hicieron pasar a través de
la columne esencialmente del nismo modo que en el ejemplo 1l4.
5 La fraccidn que contiene la sacarcsa (esto es, le numero 3) del

producto salisnte tenfs las constantes sisulantes:

% de sdlidos 7,0

‘> de sacarossa 6, 25

% de pureza 89,4
10 pH 11,5

T PLO XVIIT

Comprende el caso en que las fracciones del producto del
efluente de las uos columnas se mezclan inmediatamente como pre-

paracidn pere su concentracidn, exactamente secin se indica en

15 la rigura 2. Las columnas catidnica vy anidnica funcionan de la
forma usual.
Bl producto saliente mezcledo que contiene la sacarosa
tiene las sisuientes constantes:
% de sdlidos 7,8
20 ;5 de sacarosa 7,06
% de pureza 90,5
pH 9,0

Ista solicitud que corresponde a las nresentadas en Italia
el 5 de Junio de 1957 bajo el nur.8388/57 y en los :stados Unidos

el 6 de Inero de 1958 bajo los numeros 707337 y 707338, sa acoge

]
47}

a8 los beneficios del articulo 51 del vigente iistatuto sobre Pro-

piedaed Industrial.

- 40 -
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HNOTA

Los puntos de invencidn oropla y nueva que se presentan
para que sean obdjeto de oste solicituu de Patente de Invencidn
en Lispafia, por ViINIE efios, son los simiientes:

1%.~ Un procedimiento de recuperacidn de azlcar a nartir
de un fluido azucarado gue contenca impurezas derivadas de la
Tfuente natural de dichon azﬁoar, o de majorar la purezas del azi-
car en dicho flufdo, caractsrizado por el paso de una solucidn
acuosa que contenga dicho azdcar e impurezas a trasvds de un le-
cho de resina cambiadora de idn que se nhalle en la forma de sal
excepto en una franja en el extremo de antrada del lecho, que se
halle en forma hidrogenada en el caso de una resina cambiadore
de catidn ¥y eu la forme hidroxflice en el caso de una resina cam-
biadora ie anidn, lavado de la solucidn residual de dicha columna
haciendo pasar azua a su travds, ¥y recoglendo el producto salien-
te de dicha colwana por lo menos en dos fracciones, una de las
cuales contiens azdcar en relacidn con las immurezas en una rela-
cidn supsrior a la de la solucidn que se hace pasar por el lecho.

2%.- Un vrocedimiento de acuerdo con la reivindicacidn 1
que comprende las fases de suyo conocidas de clariricacidn, con-
centracidn v cristalizacidn, caracterizeado por diluir las a~uas
madres e las qu> se he senarado sl azfcar eristalizado, el mnaso
de la solucidn & travds del citadn lecho de resina canbisdora de
18n, que estd en la forma de sal excepto una franja en el extremo
de entradas de la columna que ha sido convertida a le forma utili-
zada en reaccionoss de desionizecidn.

3%~ Un procedimiento de acuerdo con la reiviniicacidn 2,
caracterizado por el hecho de que la I'raccidn saliente gue contie-
ne el szdear purit cado se mezecla con la solucidn de azdcar aeri-

vada de la fusnte natural entes de la fase de cristalizacidn que

- 41 -
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produjo las aguas madres. é}zﬁ? ? & e

4¢,~ Un procedimiento de acuerdo con la reivindicacidn 1,
caracterizado por el paso a travéds e un lecho de rasina canbia-
dora de idn en ciclds repetidos de (1) la solucidn de azicar, (2)
agua suficiente para eliminar el azdcar del lecho, (3) regenera-
dor para convertir une franja del extremo de entrada del lecho en
la forme dcide en el caso de una rasina canbiadore (e catidn v en
la forma bésica en el caso de une resina ca-bledora de onidn, (4)
asua para arrastrar del lecho las sales libaradas por 8l regenera-~
dor, la separacidn del producto saliente del lecho durante cada
ciclo por lo menos en dos fracciones una de las cuales contiene
azdicar en relacidn con las lupurezas en une nroporcidn mayor que

en la solucidn que pasa por la columna.

52.~ Un procedimiento de acuerdo con la reivindicecidn 4,
caracterizado por corresir el pH de la solucidn que contiene el
azicar de pureza superior llevdndolo al intervalo de pH de 5 a 9.

6“e~ Un procedimiento de acuerdo con la reivindicacidn S,
caracterlzado por el hecho s que la correccidn del pH se consi-
gue haciendo nuser la rraceidn ds producto sael isnte que contiene
el azicar de pureza superior a travds de un lecho de une resina
cembladora 'e idn debilmante polar de mctivided poler opuesta e
la de la resina del lecho da purificacidn.

7¢e= Un procedimiento de acuerds con la reivindicacidn 5,
caracterizadn por el hecho de qua la correccidn del pH se consi-
rue mezclando la fraccidn de producto saliente que contiene el
azdcar de nureza superior con una fracecidn andl oza de vroducto
saliente sevnarads de un lecho de actividad polar opuesta.

8%~ n procedimiento ¢e ascuerdo con cualgquisre de las rei-

vindicacionas 4-7 caracterizado por separar el nroductn saliente

el lecho dursnte cada ciclo por lo menos en tres Iracciones um

- 42 -
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de las cuuales contiens audcar en relacidn a las iﬁpurezas en
una proporcién considerablemente mayor _.ue sn la solucidn que
pasa por la columna, otra de las cuales contiens azdcar en re-
lacidn con las impurezes en una proporcidén considerablamente
menor gue en la solucidn que pesa por la columna, y una tercera
que contiene azldcer en relacidn con las impurezas que es inter-
media entre las dos antes citadas, y reciclar la tercera frac-
cidn por el lecho caubiadorde idn.

9%e= Un procedimiento de acuerdo con cualquiera de les
relvindicaclones precedentes, caracterizado por el hecho de que
el flufdo azucarado e impuro son las amuas madres que guedan des-
pués de la separacidn de cristales de azdcar del mismoe

10°.~ Un nrocedimiento de acuerde con cualguiera de las
reiviniicaciones precedentes, caracterizado por el hecho de que
el fluido azucarado impuro son melazas.,

11%,- Un procedimiecnto de scuerdo con cualquiera de las
reivindiicaciones precedentes, caracterizado por el hecho de que
el voldmen de solucidn e azdcar que 36 introduce sn el lecho re-
presenta del 5% al 35% del volumen del lecho ¥ el volumen de agua
que se hace pasar a su travds despuds de la solucidn de azdcar
asciende desde 1 a 4 veces el volUmen de la solucidn de ezicar.

129,- Un procedimlento de acuerdo con cualquiera ds las
reivindicaclones precedentes caracterizado por sl hecho de que
la resina cambisdora de idn se halla en la forma de una columna y
aproximadamsnte la cuarta parte superior de la columns se halla
en le forma de hidrdmeno o hisiroxilo.

12%,- Un procedimisnto de recuperar aziicar desde un T luido
azucarado qusa contenge impurezas.

Tal y como se ha Zdescrito en la lenoris que antecede, ro-

presentado en los diyujJos que se acompnalian y con los Tines que

- 45 -
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se han especificado. 24 i Q: ;@4

iista lemoria consta de cusrentsa ¥ tres hojas y la presen-

te, escrites a mdquina por una sola cara.

Madriga, o P70

- 44 -
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