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MEMORIA DESCRIPTIVA
que ae presenta para unir a la  solicitud

d e
P A T E N T E  DE I N V E N I O N  

formulada e l 30 de agosto de 1962, con el na 280.126
e n

E S P A Ñ A  
por VEINTE años

a nombre de CORN PRODUCTS COMPANY, entidad norteamericana, 
establecida en 717, f i f t h  Avenue, New York, N.Y., Estados 
Unidos de América, por:

"UN PROCEDIMIENTO PARA CRISTALIZAR DEXTROSA HIDRATADA"
¡ t :3 M E S s i= := := s : c s :3 : := = : : : s = S B : = B M = : = B S 5 S , : s sM s s a =

Este invento orea un procedimiento nuevo y mejorado 

para obtener alfa-dextrosa, alfa-glucosa, alfa-d-glucoaa, 
cristalinas, hidratadas, partiendo de líquidos que las 
contienen, particularmente los producidos por la hidróli­
sis enzímica del al&tdón. A todos estos productos se hará 
referenoia en lo  que sigue, y en las reivindicaciones,

como glucosa hidrato o dextrosa hidratada, indistintamen­
te.

Se sabe ya que la glucosa puede ex istir en tres for 
mas cristalinas, a saber, la  forma alfa hidrato, la  forma
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alfa anhidra, y la  forma beta anhidra. Laa formas alfa  anhi­

dra y beta anhidra se desarrollan a partir de soluciones 

sobresaturadas de glucosa a temperaturas elevadas, mientras 

que la  forma hidrato es especial en e l sentido de que úni­
camente se forman a partir de soluciones sobresaturadas a 
temperaturas relativamente bajas. Los cristales a lfa  an­
hidros y los cristales beta anhidros pueden formarse en 
un tiempo relativamente corto, mientras que la  forma hidra­
to , que es ú til comercialmente, emplea mucho tiempo para 
desarrollarse. La temperatura a que comienza la  c r is ta li­
zación de glucosa, hidrato, en una solución sobresatura­
da caliente de glucosa que tenga e l contenido de humedad 
adecuado, ha aido indicada por Frank 3. Young. J. Phys;
Chern 61,616-619(1957). Bate autor f i ja  e l  punto de tran­
sición entre glucosa hidrato y glucosa anhidra en 54.7*C, 

y al porcentaje da glucosa en 73,33, trabajando con solu­
cionas de glucosa químicamente puras. Sin embargo, en la  
práctica comercial, loa hidrolizados de almidón contienen 
pequeñas cantidades de sustanoias no gluoosa, que modi­
fican e l punto de transición, por consiguiente, es prefe­
rib le  señalar lim ites de transación que. en este caso, 
están entre 50SC. aproximadamente, y 55"C., aproximada­
mente.

Rl procedimiento comercial para producir glucosa h i­
drato desarrollado por W.B. Newkirk. despuás de 1920, y co­

nocido con e l nombre de crista lización  en movimiento, se 

sigua usando todavía hoy. Los principios básicos de este 
procedimiento están descritos en las patentes números 
1.471.347. 1*508.569 y 1*521.830. 31 objeto de este proce-
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dimiento era obtener oríatales, designados como crista ­

les purifioables, a partir de los cuales podía separar­

se fácilmente e l hidrol o l ic o r  madre por centrifugación 

y lavado.
Como el líquido hidrolizado de almidón obtenido por 

h idrólisis  ácida de almidón contiene constituyentes no 
glucosa, que son inconvenientes desde e l punto de vista 
del sabor y por otras razones* era necesario usar la  
técnica de cristalización  como operación de purificación 
en e l  procedimiento de obtención de glucoaa pura. Loe tra­
bajos de Newkirk contribuyeron a mejorar esta técnica.

Aunque los trabajos de Newld.rl%?roporolonaron un 
procedimiento muy perfeccionado sobre los hasta entonoes 
conocidos, y segdn se ha dioho< au método se sigue emplean­
do todavía, presenta ciertos inconvenientes. 3ntre estos 
estén el tiempo excesivo que se necesita para la  crista ­
lización , lo  cual exige un capital considerable invertido 
en equipo y locales. Por ejemplo, en la  práctica comer­
c ia l, e l tiempo de cristalización  promedio necesario para 
formar la glucosa hidrato a partir de liquido que oonten- 
ga glucosa, está comprendido entre 96 y 120 horas. Asi, 
pues, se necesitará evidentemente un gran ndmero de c r is ­
talizadores para cualquier operaoión en gran escala, ^de­
más, se necesita un ndmero sustancial de centrifugas; para 
separar loe cristales de los líquidos madre, lo oual exige 

otra inversión de capital adicional. Como es natural, e l 

tiempo y la mano de obra que se necesitan para e l  llenado 

y e l vaciado de los cristalizadores y e l trabajo de las

¿.i,':'

centrifugas, así como para el mantenimiento de dicho equipo.
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son otros tantos sumandos que recargan e l  coste de fun­
cionamiento de los sistemas comerciales actuales. Por 
otra parte, hay un problema sanitario de fábrica que i
aumenta todavía mas e l coste. Se comprenderá lógicamente 
que existe una necesidad y un deseo de disponer de un mé­
todo mas sencillo y más económico para la  fabricación de 
glucosa hidrato.

De aouerdo con e l  procedimiento de este invento, 
puede cristalizarse alfa-dextrosa hidrato, a partir de 
líquidos que contengan glucosa, de un modo prácticamente 
instantánea, pudiendo eliminarse por completo e l elevado 
mimero de cristalizadores, tan costosos, que actualmente 
se emplean en la  industria, asi como también e l uso del 
considerable número de centrifugas empleadas para la sepa­
ración de crista les de glucosa del lico r  madre. Otra ca- ^
racteristica  del nuew procedimiento es que la  totalidad 
de lico r  de glucosa se crista liza  sin formación de l ic o r  
madre, eliminando asi la  purificación y la centrifuga­
ción de los crista les, la  reelaboración del licor  madre 
para obtener un rendimiento adicional de gLucoaa y otras 
varias modificaciones de estas operaciones. Igualmente, 
pueda lograrse sustancialmente la cristalización  y aglome­
ración simultaneas de gLucosa hidrato lo  miamqóue e l  se­
cado de los aglomerados.

Más particularmente, e l presente invento proporcio­

na un procedimiento para crista lizar glucosa hidratd a 
partir de licores  que contienen gluoosa, que comprende 

enfriar rápidamente una solución, sobresaturada con res­
pecto a glucosa y que contiene aproximadamente de 70 a 90 
por ciento de sustancia seca, y está a una temperatura de
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más de unos 50s C., mezoándola rápida e intimamente con 

un lecho de siembra constituido predominantemente por 
cristales de glucosa hidrato, que están a una temperatu­

ra mucho menor de anos 50^0, con lo  cual se produce en 
$ la  mencionada solución una formaoión espontánea de microcris 

tales de gluoosa hidrato.
Jín una realización más especifica  del invento, se 

proporciona un procedimiento para orista lizar glucosa 
hidrato a partir de licores que contienen glucosa, que 

10 comprende enfriar rápidamente una solución sobresatura­
da con respecto a glucosa y conteniendo aproximadamente 
70 a 90 por ciento da sustancia seca, y que tiene una 
temperatura entre los limites de 50 a 67*0, aproximada­
mente, atomizándola sobre un lecho de siembra, constituí-  

1$ do prodominantemente por crista les de glucosa hidrato, que 
tiene una temperatura considerablemente menor de unos 50^0, 
estando dicho lecho de siembra mantenido en movimiento vio­
lente por medio de aire, con lo  cual se forman espontánea­
mente microcristales de glucosa hidrato en dicha solución,

20 y secando inmediatamente después dichos microcristales 
de gLucosa hidrato.

Rete invento se basa en e l descubrimiento de que 
puede efectuarse una cristalización  rápida de alfa-glu ­
cosa hidrato mezclando intimamente un lico r  que contenga 

2$ con gérmenes de alfa-glucosa hidrato bajo condiciones cui­
dadosamente controladas. La cristalización  sustancíalasnte 
instantánea de glucosa hidrato por este procedimiento es sor­
prendente e inesperada.

La técnica anteriormente seguida y la práctica co - 

30 marcial han sostenido el punto de vista de que la  velocidad
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de criatalización  de la forma hidrato de la  glucosa es 
muy lenta. Desde luego, esta punto de vista es correcto 
en cuanto ae refiera a la formación de cristales de hi­
drato grandes purificablea.

De acuerdo con los principios de este invento, una 

solución, sobresaturada con respeoto a glucosa y conte­
niendo aproximadamente 70 por ciento -90 por oiento de 
sustancia seca, y a una temperatura por encima o dentro 
de los limitas de temperatura de transición para la fo r ­
mación de cristales de glucosa hidrato, se enfria rápi­
damente mezclándola rápida e intimamente con un lecho 
-  de siembra de glucosa constituido predominantemente por 
cristales da glucosa hidrato, teniendo dicho lecho de 
siembra una temperatura considerablemente in ferior que 

la  temperatura de transición a que se in ic ia  la  forma de 
crista l hidrato* Para todas las aplicaciones prácticas, 
los productos microcristalinos resultantes deben secarse 
al contenido de humedad usual de glucosa hidrato comer­
c ia l, es decir, de 8 a 10 por ciento. Cuando se pienza ha­
cer un secado, debe realizarse en esencia inmediatamente 
despuás de la  formación de los miorocristalee.

31 lecho de siembra puede ser húmedo o seoo, pero, 
como se desea un producto seco, como producto fina l, es 
preferible, en general, usar un lecho de siembra seco. Si 
se prefiere, e l  procedimiento de este invento puede modi­
ficarse para producir de modo prácticamente simultáneo la  

cristalización  instantánea de glucosa hidrato y la  aglome­
ración de los cristales resultantes en racimos o aglomera­

dos. Por ejemplo, la  solución sobresaturada se atomiza 
sobre un lecho de siembra violentamente agitado, con lo

280126
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cual los microcristales recién formados se reúnen y se 

aglomeran en racimos o partículas grandes. Los cristales 
o aglomerados de hidrato de las mismas deben secarse in ­

mediatamente como una operación continua en e l procedi- 
5 miento, por cualquier método de secado corriente, al con­

tenido de humedad deseado, por ejemplo, a 8-10 por ciento 
para la  mayoría de los usos comerciales.

A diferanoia de los cristales grandes obtenidos 

por las práoticas presentes, e l método de este invento 
10 da miorocristales. En la realización de este invento, se 

saca partido del hecho de que la  glucosa hidrato crista ­
liza  en forma microoristalina. La totalidad de la produc­
ción actual oomercial de glucosa hidrato se hace actualmente 
en forma de oriatales grandes, purifloables, asequibles 

15 como resultado de los trabajos de Newkirk.
En la  práctica de este Invento, se saca partido tam­

bién del hecho de que ahora se dispone de un hidrolizado 
de almidón o liquido de glucosa obtenido por h idrólisis  
enzimica de almidón, que es suficientemente puro para 

20 permitir que la  totalidad del hidrolizado crista lice  d i- 
reotamehte. Asi, pues, los liquidoB madre y las operacio­
nes de tratamiento adicionales para conseguir rendimientos 

máximos de cristales de glucosa hidrato se eliminan.
El procedimiento de este invento trabaja a una su- 

25 persaturación suficientemente nelevada para permitir que 
la  cristalización  total de la  glucosa hidrato ocurra en 
lo que se conoce en esta especialidad como zona choque o 
zona lá b il de cristalización  espontánea. En cambio,, el 
éxito del presente procedimiento comercial para la  produc­

to ción de glucosa hidrato reside en el hecho de que toda la

K '
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cristalización  para la producción de cristales purifica- 

bles está totalmente en la zona metaeatable o zona en la 

que sólamente pueden crecer cfla ta les existentes.
Se ha propuesto ya antes de ahora el mezclado de l i -  

5 quldos que contienen glucosa con lechos de siembra de glu­
cosa (véase patentes amerioanas 2.169.231 y 2.854.359).
Sin embargo, loe procedimientos descritos estaban conce­
bidos para la  forma anhidra de glucosa y en estos proce- 
dtmie ntos no hay conceptos como los del presente inven- 

10 to.
31 liquido de glucosa, que puede asarse en este in ­

vento. tiene que estar sobresaturado con respecto a glu- 
oosa y debe contener suficiente humedad para que puedan 

formarse los cristales de hidrato. Además, no debe ser 
15 tan viscoso que pueda impedor la  cristalización . 3s sa­

tis fa ctor io  un liquido de glucosa que tenga un contenido 
de sustancia seca de, aproximadamente 70 a 90 por ciento, 
aproximadamente. 31 liquido a que es particularmente ap li­
cable este invento es e l hidrolizado que se obtiene por 

20 h idrólisis  enzimioa de almidón. Tales líquidos tienen con­
centraciones da glucosa del orden de 91 a 100 por ciento, 
sobre base seca, y todos los constituyentes no glucosa que 
pueda haber presentes están libres de sabor y color inconve 
nientes. Como es natural, las soluciones puras de glucosa 

25 obtenidas por disolución de glucosa para pueden usarse,

pero esto no sería económico en los momentos actuales. Loa 
hidrolizados ácidos de almidón no son tan convenientes, por 

que contienen concentraciones considerablemente menores de 
glucosa y más constituyentes no glucosa inconvenientes.

30 La cristalización  se realiza preferiblemente en con-
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tinao, hablando varios tipos de equipo que dan resulta­

do satisfactorio . Por ejemplo, puede usarse un transpor­
tador de hélice que trabaja a una velocidad suficiente­
mente rápida, para producir un lecho de siembra violenta­
mente agitado, para realizar la  cristalización. 0 bien, 
puede colocarse e l lecho de siembra sobre un transporta­
dor vibratorio y esparcirse e l liquido sobre e l mismo.
Pueden usarse lechos fluidos en que la  siembra se mantie­
ne en movimiento violento neumáticamente (por ejemplo, con 
aire) y dejar que entre en contacto con liquido que contie­
ne glucosa en forma atomizada. 3ste dltimo método permite 
la cristalización  y la  aglomeración, asi como e l seoado 
de los aglomerados en una sola unidad.

31 lecho de siembra al comienzo del procedimiento 
debe estar constituido preferiblemente, o predominante­
mente, de cristales de glucosa hidrato secos. Con la  ex­
presión "seoos" se alude aquí a que no contiene humedad 
superior a la  que permite un fá c i l  manrjo. Son limites prac­
ticables los de 8-10 por ciento, aproximadamente. Posterior­
mente, e l producto es auto-sembrable. Pueden emplearse va­
rias relaci ones de siembra a liquido. Desde un punto de v is­
ta eoonómico, conviene mantener la cantidad de siembra en un 

m inimo.
La temperatura del liquido que se quiere crista lizar 

puede ser cualquier temperatura por encima o dentro de los 
limites de transición de unos 50 a 55BC. Para todos los f i ­
nes prácticos, la temperatura de este liquido no debe ser

menor que, aproximadamente, 50^0, y convenientemente debe 
estar entre 50 y 67BC., aproximadamente. La temperatura 
del leoho de siembra debe ser suficientemente baja para in -

- 9 -
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ducir ana c r is ta liz a c ió n  espontánea, rápida, s in  pro­

ducir una mezcla viscosa que impediría la  c r is ta liz a ­

ción  l ib re  de glucosa hidrato. La temperatura del lecho 

de siembra dependerá en c ie r ta  medida de la  cantidad 

de liqu ido  necesario para en friar e in d ic ir  la  c r i s t a l i ­

zación rápida y espontánea en e l  mismo. Por ejemplo, cuan­

to menos liqu ido  haya que en friar , mayor será la  tempe­

ratura del lecho de siembra y v iceversa , para una tempe­

ratura dada del liq u id o . Son lím ites p rá cticos  de tem­

peratura los  de 20 a 253 para e l ledho de siembra. Si 

se usan temperaturas por debajo de 15^0, para e l  lecho 

de siembra, puede ser una reducción en la  velocidad de 

c r is ta liza c ió n , debido a l desarrollo  de una viscosidad 

extraordinariamente elevada del liqu ido que impide la  

c r is ta liza c ió n .

Las ventajas de este invento con respecto a lo s  

procedimientos que se seguían hasta ahora son evidentes.

31 procedimiento puede rea lizarse  en muy poco tiempo y de 

modo continuo con un mínimo de equipo. 31 producto puede 

obtenerse de varias formas, p .e j .  en polvo o aglomerado, 

que puede empaquetarse y transportarse con fa c ilid a d .

Los siguientes ejem plos, que son t íp ic o s  e in fo r ­

mativos ánicamente y no deben considerarse en modo alguno 

como lim ita tivos , ilustrarán  más este invento.

Rjemplo 1

Un liqu ido  de primera extracción  obtenido por hidró­

l i s i s  de almidón, primeramente con ácido hasta un D.E. de 

18 a 20, y luego con un enzima sa ca rifica n te , se c r i s t a l i -

-  10
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zó de acuerdo con lo s  p rin cip ios  de eate invento* 31 l i ­

quido ten ia  ún 3 .3 . de 94 por ciento y una densidad de 

393 Be. Se atomizaron continuamente 7.5 kg. del liq u id o , 

a una temperatura de 67SC., sobre 20 kilogramos da un 

lecho de siembra, violentamente agitado, constituido 

por c r is ta le s  de glucosa hidrato (3 .3 . de 99.9 por c ien to ), 

a una velocidad de 7-8 kilogramos por hora. La temperatura 

del lecho de siembra fuá 27-29.RC. Se mantuvo e l  lecho en 

agitación  v io len ta  mediante una corriente de aire a 25SC. 

La rea liza c ión  de lecho de siembra a liq u id o  de glucosa, 

sobre base da sustancia seca, fue 3.3 a 1. 31 producto 

resultante estaba constituido por aglomerados de gluco­

sa hidrato m icrocriataliaoa, sueltos, secos. Se secaron 

inmediatamente después de su form acióh.por una corriente 

continua de aire ca liente a 503 C, hasta que se rebajó e l  

contenido de humedad a 3 por c ien to .

lecho de siembra (20 kilogramos) tenia un 9 .3  de 97 por 

ciento y la  re la ción  de lecho de siembra a liq u id o  de 

glucosa (14,5 kilogramos) sobre base de sustancia seca, 

fuá 1,7 a 1 . y la  velocidad fuá 5 kilogramos por hora.

31 producto obtenido era prácticamente idén tico  a l 

obtenido por e l  método del Sjemplo 1.

3n este ejemplo se usó siembra húmeda. Se formó por 

agitación  durante un periodo de tiempo prolongado de un

3jemplo 2

Se r e p it ió  e l  3jemplo 1. a excepción de que e l

3jemplo 3
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liquido conteniendo glucosa que ae había obtenido por 
h idrólisis  enzimica de almidón como se ha descrito en el 
Ejemplo 1. teniendo dicho liquido un D.E+ de 95 por ciento 
y una densidad da 42" Be. Esta siembra era prácticamente un 
completo por gluoosa hidrato miorooristalino* Se mantuvo 
en un mezclador de tipo transportador de hélice a una 
temperatura de unos 26 a 32"C. Se añadió a un extremo 
del mezclador de una solución clara conteniendo glucosa 
a 42" Be* y un D.3 de 95 por ciento y a una temperatura 
de 54-55"C* La velocidad de flu jo  a través del mezclador 
fué de 3*785 1. por minuto. La solución clara añadida se 
transformó inmediatamente en una masa blanca miorocris- 
taliña, de aspecto de "fondant". equilibrada con la  siem­
bra original que era en su totalidad practioamente c r is ­
tales de glucosa hidrato* El mezclado se continuó hasta 
que e l  producto se hizo granular.

Esta solicitud que corresponde a la  presentada en 
Estados Unidos de América, con fecha 24 de agosto de 
1961, bajo e l námero 133.566, ae acoge a los beneficios 
del articulo 51 del vigente Estatuto sobra Propiedad 
Industrial.
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dratada a partir de líquidos que contienen dextrosa, quetxt̂ roí

se caracteriza por enfriar rápidamente una solución, so­
bresaturada reepeoto a la dextrosa y que contiene aproxi­
madamente 70 a aproximadamente 90% de substancia seca y 
que tiene una temperatura superior a unos 50SC mezclán­
dola rápida e intimamente oon un leoho de siembra que 
consiste predominantemente en cristales de dextrosa h i­
dratada que tiene una temperatura marcadamente menor de 
unos 509C, con lo  oual ocurre formación expontánea de mi- 
crooristales de dextrosa hidratada en dicha solución;

2a.- Un procedimiento segán e l punto 1. caracteri­
zado porque la solución sobresaturada que es enfriada 
tiene una temperatura dentro de la gama de unos 50 a 67a 

C.
3a, -  Un procedimiento segán los puntos 1 o 2, ca­

racterizado porque los miorocrlstales de dextrosa hidra­
tada son secados inmediatamente despuás de su formaoión.

4a. -  Un procedimiento según los puntos 1, 2 o 3. 
caracterizado porque la mezcla se realiza por agitación 
violenta.

5a. -  Un procedimiento segán cualquiera de lo s  pun­

tos anteriores oaraoterizado porque la  solución sobresa­
turada de dextrosa es enfriada rápidamente pulverizándo­
la  sobre un lecho de siembra violentamente agitado# con 
lo  cual oourre una microcristalización de dextrosa hidra­
tada y, en esencia de manera simultanea# una aglomeración 
de los  cristales resultantes.

6a. -  Un procedimiento según e l punto 5# caracteri­
zado porque e l  leoho de siembra as mantenido en movimien­

to violento por medio de aire.

-  13
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7S. -  Un procedimiento eegdn loa puntos 5 o 6, ca­

racterizado porque se introduce una atmósfera secante 
en la  zona en la  cual la  solución pulverizada y e l le ­
cho de siembra ae encuentran, con lo cual loa aglomera­
dos resultantes son secados en esencia simultáneamente 
al tiempo que se forman.

8a. -  Un procedimiento segán cualquiera de los 
puntos anteriores caracterizado porque dicha solución 
se obtiene por la  h idrólisis  enzimática de almidón y 
tiene un S.D. de 91 a 100%# base seca.

9a. -  Un procedimiento para crista lizar dextroea 
hidratada.

Tal y como se ha descrito en la  Memoria que ante- 
oede y con los fines que se han especificado.

Esta Memoria ooneta de catorce hojas escritas a 
máquina por una sola cara.

Madrid, ABR. 1983
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