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MEVMORIA DESCRIPTIVA

que se presenta para unir a lae solicitud
de
PATRNTE DB INVENION
formnlada el 20 de agosto de 1962, con el n2 280.126
en |
ESPAFRA
por VEINTE afios
a nombre de CORN PRODUCTS COMPANY, entidad norteamericane.
establecida en 717, fifth Avenus, New York, N.Y., Zstados
Unidosg de América, por:
"UN PROCEDIMIENTO PARA CRISTALIZAR DEXTROSA HITRATADA

aSxmpEoaERSIRRRESETIIN TR =3 LS a2 ]

dste invento orea un procedimiento nuevo y mejorado

pare obtener alfa-dextrosa, alfa-glucosa, alfa-d-glucosa,

eristalims, hidretadas, partiendo de liquidos que las
contienen, pertioulesrmente los producidos por la hidréli-

sis enzimica del almidén. & todos estos productos se haré

referencia en 1o que sigue, y en las reivindicaciones,

oomo glucosa hidrato o dextrosa hidratada, indistintamen-~
te.

Se gabe ya que la glucose puede existir eon tres for-

mea cristalinas, a saber, la forma alfas hidreto, la forme
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alfe anhidra, y le forma betea anhidra. ILas formag

dra y beta anhidra se desarrollen a partir de soluclones
sobresaturadas de glucose a temperaturas elesvadas, mientrae

que la forme hidresto es especial en el sentido de que fni-
camente se formen a partir de soluclomes sobresaturades e
tempe raturas reletivemente bsjas. Los cristales alfa an-
hidros y los cristales beta anhidros pueden formarse en
un tiempo relativamente ceorto, mientras que la forme hidra~
to, que @8 Gtil comercislmente, emplea mucho tiempo pars
desarrollarse. La temperatura & que comienza la cristali-
zacibén de glucosa, hidrato, en una solucién sobresatura-
de caliente ds glucoss que tenga el contenido de humedad
aedecusdo, ha eido indiceda por Frank 3. Young., J. Fhys;
Chem 61,616-619(1957). Beste autor fija el punto de tran-
sicidén entre glucose hidrato y glucosa anhidra en 54.7%C,
¥ el porcentaje de glucosse en 73,33, trabajando éon soiu—
ciomes de glucose quimicamente pures. Sin embargo, en le
préotice comercisl, los hidrolizedos de almidén contienen
pequefias cantidades de sustancias no glucosa, que modi-
fican el punto de transicidn, por consiguiente, es prefe-
rible mefialar limites de transacidén que, en este caso,
estén entre 502C. aproximsdamente, y 552C., aproximade-
nente. .

Bl procedimie nto comercial pasra producir glucose hi-

drato desarrollado por W.B, Newkirk, despuds de 1920, y co-

noeido con el nombre de cristalizacidn en movimisnto, oe

sigue usando todavie hoy. Los principilos bésicos de este

procedimiento estén desoritos en laes petentes nimeros

1.471.347. 1.508.569 y 1.521.830. &1 objoto de este proce-
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dimiento era obtener oristales, designados como crista-
les purificables, a partir de los cuales podia separar-
ge facilmente el hidrol o licor medre por centrifugacién
y lavado.

Como el liquido hidrolizado de almidén obtenido por
hidrélisis dcida de almidén contisne constituyentes no
glucosa, que son inconvenientes desde el punto de vista
del sabor y por otras razones, era necesgrio usar la
téonica de criataliz?oi6n como operacidn de purificacién
en el procedimiento de obtencibén de glucosa pura. Los tra-
bajos de Newkirk contribuyeron a mejorar esta téenica.

Aunque los trabajos de Newkirkproporeioneron un
procedimiento muy perfeccionado sobre los hésta entonces

conocidos, y segin se ha diocho, su método se sigus emplean-

" do todavia, presente ciertos inconvenientes. Intre estos

estén el tiempo excesivo que se necesita para la orista-
lizaoidén, lo cual axige un capital considerable invertido
en equipo y locales., Por ejemplo, en la préctica comer-
cial, el tiempo de oristalizacibn promedio necesario para
formar la glucosa hidrato a partir de liquido que conten~
ga glucosa, estd compreniido entre 96 y 120 horas. Aei,
pues, se necesitard evidentemente un gran ndmero de cris-
taiizadores pera cuslquier operacidn en gran escala. hge-
més, se necesite un nimero sustancial de centrifuges: para
separar los cristales de los liguidos medre, lo ousl exige
otra inversibn de capital adicional. Como es natural, el
tiempo y le mano de obra que se necesitean pera el llenado

y el vaciado de los coristalizadores y el trabajo de las

centrifugas, asf{ como pars el mentenimliento de dicho equipo.
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g6n otros tantos sumandos que recargan el coste de fun-
cionaniento de los sistemas comerciales actuales. Por |
otra parte, hay un problema senitario de fébrica que ;;
aumenta todavie mae el coste. Se comprenderd 1lb6gicamente |
que existe une necesidad y un deseo de disponer de un mé~
todo mas sencillo y mée econdmico pera la fabricacibdn de
glucose hidrato.

De gouerdo con el procedimiento de sste invento,
puede cristalizarse alfa~dextrosa hidrato, a partir de
1fquidos que contengan glucose, de um modo practicemente
instenténee, pudiendo eliminarme por coupleto el elevado
némero de oristalizadores, tan costosos, que actualmente
se emplean en la industria, as{ como también el uso del
considerable ndmero ds centirifugas empleadas para la sepa-
raeidn de oristales de glucosa del licor madre. Otra ca-~
racteristica del nuewo procedimiento es que la totalided
de licor de glucosa se cristaliza sin formaoeidn de licor
madre, eliminando es{ la purificacibn y la centrifugae-
c¢ién de los cristales, la reelsboracidn del licor medre
pare obtener un rendimiento adicional de glucosa y otres

varias modificaciones de estas operacioneas. Igualmente,

pueds logrerse sustencialmente la oristalizecibn y aglome-
racidén simultaneas de glucosa hidrato lo mismgdue el se-

cado de los aglomerados.

Més particularmente, ol presente invento proporeclo-
ne un procedimiento para eristalizar glucosa hidratd a
partir de licores que contienen glucosa, que comprends
enfrigr répidamente una solucién, sobresaturada con res-
pecto & glucose y que contiene aproximedesmente de 70 a 90

por ciento de sustancia seca, y estd a una temperatura de
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més de unos 508 C., mezodndola répide e intimaments con

un. lecho de siémbra comp tituido predominentemente por
cristales de glucosa hidrato, que estén a una temperatu~

ra mucho menor ds unos 502C, con lo cusl se produce en

la mencionade solucidn una formacién esponténea de microeris
tales de gluoosa hidrato.

Bn une realizacidn més especifica del invento, se
proporciona un procedimiento para oristalizar glucosa
hidrato a partir de licores que contienen glucosa, que
comprende enfriar rapidamente une solucidn sobresatura-
da con respecto & glucosa y conteniendo aproximsdamente
70 & 90 por ciento de sustencis seca, y que tiene una
temperature entre los limites de 50 a 674C, eproximada-
mente, atomizéndole sobre un lecho de siembra, consatitul-~
do prodominantements por cristales de glucosa hidrato, que
tiene una temperatura considerablemente menor‘de unos 502C,
estando dicho lecho de eiembra mantenido en movimiento vio-
lente por medio de aire, con lo cual se forman esponténea-
mente microcristeles de glucosa hidrato en dicha solueidn,
y #secando inmediastemente después dichos microcristales
de glucoea hidrato.

Bste invento se basa en el descubrimiento de gue
puede efectuarse une oristalizacién rdpida de alfa-glu~
cosa hidrato mezelendo intimamente un licor que tontengs
06n gérmenes de alfe-glucose hidrato bajo condiciones cui-

dadosemente controladas. la ocristalizacidn sustancialmente

instantanea de glucosa hidrato por este procedimiento es sor- T;

prendente & inesperada.
La téonica anteriormente seguida y la préoctica co-

mercial han sostenido el punto de vista de que la velocidad

2 RNY 26
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de cristalizacibén de la forma hidreto de la glucose es
muy lenta. Desde luego, ests punto de vista es correcto
en ocuanto se refiere & la formacidn de cristales de hi-
drato grandes purificables.
| De acusrdo con los principlos de este invento, una
solucidn, sobresaturada con regpecto a glucose y conte-
niendo aproximadamente 70 por ciento -390 por ciento de
sustancia seca, y & una temperatura por encime o dentro
de los limites de temperaturs de transicién pars la for-
macidén de cristales de glucose hidrato, =e enfris répi-
demente mezeléndolae rédpide e intimemente con un lecho
-~ de siembra de glucosa constituido predominantemente por
eristales de glucosa hidrato, teniendo dicho lecho de
siembra una temperatura considerablemente inferior que
le temperatura de traneicidm a que se inicia la forma de
eristal hidrato. Pars todas las aplicaciones précticas,
los productos mlerocristalinos resultantes deben secarse
a8l contenido de humedad ususl ds glucosa hidrato comer-
oisl, e® decir, de 8 a 10 por ciento. Cuando se pisnza ha~
cer un secado, debe realizarse en esencia inmediatamente
despuds de la formaocidn de los miocrocristales.
81 lecho de siembra puede ser himedo o seco, pero,

como 88 desea un producto seco, como producto final, es
preferible., en general, usar un lecho de siembra seco. 3i
se prefisre, el procedimiento de este invento puede modi-
ficarse pars producir de modo practicamente simulténeo la
cristalizacidn instantanea de glucosa hidrato y la aglome-
racidn de los cristales resultantss en racimos o aglomere-
dos. Por ejemplo, la solucidn sobresaturada se atomiza

sobre un lecho de siembre violentemente agitado, con o

280126




cual los microcristales recidn formados se reunen y se

aglomeran en recimog o particulas grandes. Los oristales

o aglomsrados de hidreto de las mismas deben secarse in-

mediatamente como una operacidbn continua en sl procedi-

5 miento, por cualquier método de secado corriente, al con~
tenido de humedad deseado, por ejemplo, & 8-10 por clento
para la mayoria de loe usos comerciales.

A diferencis de los cristales grandes obtenldos
por las précticas presentes, el método de este invento

10 da microeristales. En la realizacidn de este invento, se
paca partido del hecho de que la glucosa hidreto erista-

. liza en forme microoristeline, La totelidad de la produc-

cidn actual comercisl de glucose hidrato se hace actualmente i.
en forma de cristales grandes, purificables, asequibles -
15 como resultado de los trabajos de Newkirk.

Bn la préctica de este invento. se saca paitido tam-
bién del hecho de que shora se dispons de un hidrolizado
de 8lmidén o liquido de zlucose obtenido por hidrdlisis
enzimica de almidén, que es suficientemente puro para

20 permitir que la totalidad del hidrolizado eristalice di=-
rectamehte, Asi, pues, los liquidos madre y las operacio-
nes de tratemiento adicionales para conseguir rendimientos
néximos de cristeles de zlucosa hidrato se eliminan.

Bl procedimiento de este invento trabaja a una su-

25 persaturacidén suficientemente nelevade para permitir que

la cristalizacidn total de la glucosa hidrato ocurra en
lo que ss conoce en esta especialidad como zona choque o

zone 1lébil de eristalizacidn esponténea. Bn cambio, el
éxito del presente procedimiento comercial para la produc-

30 0idén de glucosa hidrato reside en el hecho de que toda la
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crigtalizacidén para la produccibn de oristales purifica-

bles esté totalms nte en la zona metaestable o zone en lsa
que sblamente pueden crecer eciistales existentes.

Se ha propussto ya antes de ashora el mezclado de 1i-
quidos gue contienen glucosa con lechos de siembra de glu-
cosa (védase patentes americanas 2.369.231 y 2.854.359).
3in embargo, los procedimientos descritos estaban conce-
bidos para la forme anhidre de glucosa y en estos proce-
dimie ntos no hey conceptos como los del presente inven-
to.

81 liquido d2 glucosa., que puede usarse en este in-
vento, tiene que astar sobresaturado con respecto a glu-
cosa y debe econtener suficiente humedad para que puedan
formarse los cristales de hidrato. Ademés, no debe ser
tan viscoso que pueda impedor la cristalizacién., Hs sa-
tisfactorio un 1iquido de glucosa que tenge un contenido
de sustancia seca de, aproximadasmente 70 a 90 por eiento,
aproximadamente, 31 liquido a que es particularmente apli-
cable este invento es el hidrolizado que se obtiene por
hidrélisis enzimica de almidén. Tales liquidos tienen con-
ocentraciones de glucosa del orden de 91 & 100 por ciento,

sobre base seca, y todos los'constituyentes no glucosa que

pueda haber presentes estdn libres de sabor y color inconve-

nientes.. Como es natural, las solucionas puras de glucosa

obtenides por disolucidn de glucosa para pueden usarse,
pero esto no seris econdmico en los momentos actuales. Los
hidrolizados docidos de «lmidbdn no son tan convenientes, por-
que contienen concentraciones considerablemente menores de
glucosa y més constitugentes no glucosa inconvenientes.

La oristalizacidn se realize preferiblemsnte en con-
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do satisfactorio. Por ejemplo, puede usarse un transpor-

tador de hélice que trabaje a una velocidad suficlente-
mente répidas, pera producir un lecho de siembra violenta-
mente agitado, para realizar la cristalizacibén. O bien,
puede colocarse el lecho de siembra sobre un transporta-
dor vibratorio y esparcirse el liquido sobre el mismo.
Pusden warse lechos fluidos en que la siemhra se mantie-
ne en movimiento violento neumdticamente (por sjemplo, con
aire) y dejar que entre en contacto con liquido que contie~
ne zglucosa en forma atomizada. Hste dltimo método permite
le oristalizacién y la aglomeracidn, asf como el seoado

de los aglomerados en una sole unidad.

81 lecho de siembra al comienzo del procedimiento
debe estar constituido preferiblemente, o predominante-
mnte, de oristales de glucosa hidrato secos. Con la ex-
presibn "seocos" se alude aqui a que no contiene humedad
superior a la que permite un féeil manrjo. Son limites prac-
ticables los de 8-10 por ciento, aproximadamente. Posterior-
mente, el producto es auto-sembrable, Pueden emplearse va-
rias relaci ones de siembra a ligquido. Desds un punto de vis-
ta econdmico, conviene mantener la cantidad de siembra en un
n {nimo.

La tempe ratura del liquido que se quiere eristalizar
puede ssr cualquier temperatura por encima o dentro de los
limites de transicién de unos 50 & 552C. Para todos los fi-
nes practicos, la temps ratura de este liquido no debe ser
menor que, aproximadamente, 502C, y convenientemente debe
estar entre 50 y 678C., aproxiﬁadamente. La temperatura
del lecho de siembrs debe ger suficientemente haja para in-

’\~
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dueir une cristalizacidn esponténes, répida, sin pro-
dueir una mezela viscosa que impediris la cristaliza-
¢ibn libre de glucosa hidrato. La temperatura del lecho
de siembra dependerd en cisrta medide de la cantidad

de liquido necesario para eanfriar ¢ indicir la eristali-
zacidn répida y esponténea en el mismo. Por ejemplo, cuan-
to menos liquido haya que eanfriar, mayor seréd la tempe-~
ratura del lecho de sismbra y viceversa, pars una tempe-~
vetura dada del lfquido. Son limites précticos de tem-
peratura los de 20 a 252 para el lecho de siembra, Si

se usan temperaturas por dsbajo de 152C, para el lecho
de siembra, puede gser una rsduccidn en la velocidad de
eristalizacidn, debido al desarrollo de una viscosidad
extraordineriamente eievada del liquido que impide la
crigtalizacidn.

Las vantajas de este invanto con resyecto a los
procedimie ntos que se seguian hasta ahora son evidentes.
31 procedimiento puede realizarse en muy poco tiempo y de
modo continuo con un minimo de eguipo. 31 producto pusde
obtenerse de varias formaé. p.ej. en polvo o aglomeredo,
que puede empaquetarss y transportarse con faeilidad.

Los sizuientes ejemplos, que son tipicos e infor-
mativos dnicamente y no deben considerarse en modo al guno

como limitetivos, ilustrarén més este invento.

Un lfguido de primera extraccidén obtenido por hidré-
lisisg de almidbn, primeramente econ dcido hasta un D.B. de
18 a 20, y 1l g0 con un enzima sacarificante, se cristali-

250126
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26 de acuerdo con los principios de este invento. 31 11-

quido tenlas un D.3. de 94 por cisnto y una densidad de

392 Be. Se atomizaron continuemente 7,5 kg. del 1liquido,

a una temperatura de 678C., sobre 20 kilogramos de un
lecho de siembra, violentamente agitado, coanstituido

por eristales de glucosa hidrato (D.3. de 99,9 por ciento).
a uns velocidad de 7-8 kilogramos por hora. La temperaturs
del lecho de siembra fud 27-298C. Se mantuvo el lecho en
agitacidn violenta mediante una corriente de aire a 258C.
La realizacidn de lecho de siembra a ligquido de glucosé.
gsobre base ds sustancia seca, fué 3,3 a 1. 31 producto
ragsultante estaba constituido por aglomerados de gluco~
sa hidrato miecrocristalinos, sueltos, secos. Se secaron
inmediatamente despuds de su formacidix por una corriente
continua de airs caliente a 509 C, hasta que se rebajd el

contenido de humedad a 3 por eciento.

N

3jemplo 2

Se repitid 21 Ijsmplo 1, a excepcidn de que el
lecho de siembra (20 kilogramos) tenfa un D.® de 97 por
ciento y la relacidn de le;ho de siembra a liquido de

glucosa (14,5 kilogramos) sobre base de sustancia seca,
fué 1,7 a 1, y la velocidad fud 5 kilogramos por hora.
Bl producto obtenido era précticamente idéntico al

obtenido por el método del Ijemplo 1.

l =
e

emplo 3

Bn este ojemplo se usd siembra hfimeda. Se formé por

agltaci bn durante un periodo de tiempo prolongedo de un
~ ,.‘.;.‘ -ﬂ‘l R 3 {

- 11 -
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1f{quido conteniendo glucosa que se habia obtenido por

hidrélisis enzimica de almidén como se ha descrito en el

Ajemplo 1, teniendo dicho liquido un D.E. de 95 por ciento

y unga densidad de 428 Be. Hsta slembra era practicamente un

completo por gluoosa‘hidrato mioroeristalino. Se mantuve

en un mezclador de tipo transportador de hélice a una

temperatura de unos 26 a 328C. Se afledid a un extremo

del mezeclador de una soluciSn clara conteniendo zlucosa

8 429 Be., y un D. 3

de 95 por ciento y a una tempsratura

de 54-558C. Ie velocidad de flujo & través del mezclader
fué de 3,765 1. por minuto. La solucibén clara afiadide se

transformé inmediatemsnte en une masa blenca miceroerig-

talina, de aspecto de "fondant", equilibrade con la siem-

bre original que ers en su totalidad practicamente cris-

tales de glucose hidrato. Bl mezclado se continud hasta

que el producto se hlzo granular.

Bsta solicitud que corresponde a la prese

ntada en

Bstados Unidos de América, con fecha 24 de agosto de
1961, bajo el nimero 133.566, se acoge a los beneficios
del articulo 51 del vigente Bstatuto sobrs Propiedad
Indusirial.

~-NOTA -

Los puntos de invencién propia y nueva qu

e se pre-

gentan para que sean objeto de este solicitud de Patente

de Invenocidn en Hspafia, por VAINTE efios, son los sigulen~

tea:

18, =~ Un procedimiento pars crietalizar %

~12 -
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dratada a partir de liquidos que contienen dé§g¥osa. que
se caracteriza por enfriar répidamente una solucibn, so-
bresaturade respecto a la dextrosa y que contisne aproxi-
madamente 70 a aproxihadamente 90% de subastancia seoa y
gue tiene una temperatﬁra superior a unos 502C mezclén-
dole répide e lntimamente con un leoho de siembrs que
consigte predominantemente en cristgles de dextrosa hi-
drateds que tiene una temperatura marcadamente menor de
unos 508C, con lo oual ocurre formacidn exponténea de mi-
erooristales de dextrose hidratada en dicha soluoidn;

292,~ Un procedimiento segin el punto 1, caracteri-
zado pofque la solucidn sobresaturada que és enfriede
tiens une temperaturs dentro de la gama de unos 50 a 7%
c.

32, ~ Un procedimiento segin los puntos 1 o 2, ce-
racterizado porque los microcristales de dextrosa hidra-
tade son secados inmediatamente despuds de su formeoidn.

4%, - Un proocedimiento saegin los puntos 1, 2 o 3,
ceracterizado porque la mezcla se realize por agitacién
violenta.

52, -~ Un procedimiento segin cuslquiera de los pun-
tos antériorea careoterizado porgue le solucidén sobresa-
turada de dextrose es enfriada répldemente pulverizéndo-
la sobre un lecho de siembra violentamente agitado, con
lo cual oourre una microeristalizacién de dextrosa hidra-
tada y, en esencia de manera simultanea, une eglomeracidn

de los oristales resultantes.

62, - Un procedimiento segiin el punto 5, caracteri-
zado porque el lecho de siembra es mentenido en movimien-

to violento por medio de aire. & §257 ﬁ gzrf

- 13 -




Mia/.

10

15

78, - Un procedimiento segin los puntos 5 o 6, ce~
racteriéado porgue se introduce une atmdsfera secante
en la zona en la cusl la solucibn pulverizade y el le-
cho de siembra 2e encusntran. con lo cual los aglomera-
dos resultantea son secados en esencia simultsneamente
al tiempo gque se forman.

89, - Un procedimiento segin cualquiers de los
puntos anterioree caracterizado porque diche solucidn
se obtiene por la hidrolisis enzimética de almidén y
tiene un XE.D, de 91 a 100%, base seca.

98, ~ Un procedimiento para ecristalizer dextrosa
hidrataéa.

Tal y como se ha desorito en la Memoria que ante-

cede y con los fimes que se hen especificado.

Bste Memoria consta de catorce hojas eseritas a

méquing por una sols care.

nedrta, @ ABR. 1983

P.A.
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