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PATENTE
DE

INVENCTION

a favor de Don André Pierre Osmond BIZET, de nacionalidad
francesa, residente en Saint-Naur (Seine, Francia), 7 Ave-
nue ILa Fqntaing por "PROCEDIMIENTO PARA MEJORAR LA CRISTA-
LIZACION DEL AZUCAR®. '

MEMORIA IESCRIPTIVA

La presente invencién se refiere a la crigali-
zacidn del azdcar en azucareria y refineria, y mds parti-
cularmente, a un‘procedimiento para mejorar el fendimien—
to de esta cristalizacildn.

A Después del tratamienté de los jarabes azucara-
dos, tanto si se trata de azlcar de remolachas como de
cafia, se procede & un determinado nimero de cristalizacio=-
nes sucesivés de estos jarabes para extraer de los mis-
mos el mAximo de azdecar posible. Este ndmero de trata-

mientos o precipiteciones es variable, pero ordinaria-
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mente del orden de tres. En 123a3§nma precipitacidn que~
da, despuds de la cristalizacién y la centrifugacién, un
jarabe denominado melaza cuya concent:aci6n eh azficar es
variable, pero que ordinariamente se sitda entre el 47 y
el 53% de la cantidad de melaza.

Bsta concentracidn en azdcar varfa en funcién
del contenido en materia seca de la melaza. Dicha concenw
traci6£ os generalmente de 58 a 62% de la cantidad de
meteria seca contenids en la ﬁelaza. Asimismo puede sobre-
pasar las cifras indicades mds ar:iba. Esfo sucede en
ciertas fegiones rémolacheras o ciertos afios en diferen-
tes factorias, cuando las aguas madres de las Ultimas
cristalizaciones preseuta una alta viscosidad debida a
una alia alcalinidad o pHe

Bate resultado es dedbido al compromiso gue se
encuentra entre, por ung parte el rdpido descenso de la
velocidad de cristalizacién dél azdcer con el descenso

de la pureza y el aumento de la viscosidad de loa desa-

~ glles, y por otre parte la necesidad de obtener una pro-

duceién compatible con el desembolsc de la instalacidn,

_ Ge explotacidn y de mano de obra, que imponen uni veloe

cidad de trebajo diario constante, definida por la can-
tidad y le capacidad de los amparatos de cristalizacidn
de que se dispone én la factoria.

La cantidad de azdcar immovilizado en la meld-
za obtenida por los procedimientos clésicos de azucare-
rfa y refineria puede alcanzar un valor elevadd, del or-

den de 12 a 16 de la cantidad de azdcar enirads en fé-



~

Se

100

i‘ 5‘0

20%

25.

289863

'Bsto ha conducido a numerosos técnicos a la

brica.

biisquedz de medios tanto pars reducir 1la cantidad de
azdcar inmovilizado en la melaza que se retira en el cur=
80 de la fabricacién como la deadcar en los productos

eﬁ pleno tratamiento, ciertas impurezas llamadas "mela-
z{genas®, o reemplazando ciertos elementos contenidos

en los productos en curso por otros elementos menos mela-
zigenos, como para extraer después del itrabajo de la azu-
careria, en un taller complementario de égtg, uﬁa parte .
del azdcar contenido en la melaza,

Al primer método utilizado corresponden los
procedimientos de intercembio iénico, que pueden dividir~
se en dos categorias: '

-(a) Los procedimientos de deswineralizacién en
el curso de 10a cuales se fetiran»lés impurezas nminera-
les y orgdnicas por el paso de los jarabes o de los resi-
duos a través de intercambiadores iénicos, catiodénicos |
y anidnicos. Zstos procedimientos permiten reducir la
cantidad de melazaj

{b) Procedimientos de intercambio idénico como
el reemplazo de una parte del potasio o el sodio gor-
calcio, 0 el intercambio de una parte del potaéio 0 del
s0dio por magnesio, lo gue permite obtener melazas menos
ricas en azdcar. '

© Al segundo método corresponden los procedimien-

‘tos llamados de "azucareria", en los gue se busca la

combinaeidn del azdear con basesg aloalino-térreas: como
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la cal, lz barita, por ejemplo. Los sacaratos son inmedia~

B

tamente descompuestos para extramer la sacarosa.

Los procedimientos (&) que en los dltimos afics
han taido un cierto éxito, parecen que ya no se desarro-
llan actualmenfe debido al elevado coste de produccién
{esto se explica por el elevado coste de instalacibn, un
consumo de dcidos y bases elevedo para . la regeneracidn
de las resines, la vide limitade de ciertas resinas, cuyo
coste de reemplazo es muiy elevzdo, las grandes pérdides
de azicar que dean un rendimiento claramente inferior al
tebrico (pérdidas por hidrflisis del azfesr y por fermen—
tacibn bvacteriana),.

Los procedimientos (b) permiten obtener sélo
una pequefia reduceidén del azdear en la melaza, del or-
den de 10%, de donde se deriva el pegquefic rendimiento
del procedimientos )

Los procedimientos ﬁenominados de "Azucareria®
exigen importantes instalaciones y un consumo elevado de
vepor, debiendo diluirse las melazas hasta un contenido
aprdximado de 9% en materias secas.

Adends de estos procedimientos que han sido
objeto de una investigacibn sistemdtica, se ha propuesto
en diversas patentes la extraceién del azdcar de la me-
laza por utilizacidén de disolventes orgdnicos {(en gene-
ral alcohol metflico), y de doidos, como el sufirico.

Estos Ultimos procedimientos se basan en la eli-
minacién del potesic en forma de sulfato, con precipita-

cién de azdcar.
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Estos procedimientos, que no han sido objeto
de.explotaoién industrigl no se utilizan por las difiocul-
tades inherentes, tales.como:

1. Importantes pérdidas de disolventie por las
cantidades importantes que se emplesn, de 100 = 200 5 de
la cantidad de melaza.

2. Pajo rendimiento en ag&car por el hecho de
gue se utilizan melazada gue coniienen una cantidad de

ague relativamente eleveda, del orden de 23%; &ste retie-

ne, a causa de la solubilidad del azdecar, una cantidad

importante del mismo.

3. DLos aziicares no extraidos de la melaza se
transforman en Su mayor parte en reductores, y una parte
de los disolventes gue puede subsistir en la melaza resi-
dual los hacen inutilizables para otra cosa que.usos in-
duatriales {(destilaciédn). .

4. El azdcar obtenido se presenta en formas pul-
verulenta, o sea como un'polvo impelpable, que contiene
impurezas que 1o»inutilizan pare el congumo directo. Pa-
ra utilizar este azicar debe redisolverse, eliminar las
impurezas copﬁenidas en la solucidn (sulfatos y reducto-

res) por tratamiento quimico y efectuar cristalizaciones

-sucegivas para obtener un azidcar de tamafic y pureza de-

terminados.

5. Lz realizacidén del procedimiento es bastan-
te delicada, ya que hace falte separar netamente el tiem-
po de precipitacién de los sulfatos de la del mzdcar pa~

ra evitar & tode ‘coste la mezcla del azdcar y de las sales.
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La recuperacifn del azicar por centrifugacién es bastante
delicada ya gue el azicar obtenido es excesivamente fino.

Se ha hablado de precipitacién de asztcar y no
de cristaligacibn, ya que esta @ltima se entiende por una
formacibén de grancs de azdcar dirigide en nimero y en gro-
sof; mientras gue en los procedimisntos citados mnds arri-
be, se trats de una precipidaecién instantédnes, esportédnea
y degordenada, gue se produce en el seno de ls maéa, cono
una verdadera explosibn. En estos procedimientos no se
puede dirigir la sobresaturacién de las aguas madres, ni
el crecimiento de los cristales de azdcar, aungue se siem-
bre la solucidén con azdcar como en los procedimientbs de
azucareria o de refinerfa..

6. Bstos procedimientos exigen una instalacibn
con un material importanite ademds de la azucaréria.

. La presente invencidn ¥iene por finalidaed proe -
veer un procedimiento pars mejorar le cristalisacién del
azdcer en una cristalizacién de la azucarerfs o de la
refinerfa, y wde particularmente en la tltime cristelize~
¢ibn, de maners que el rendimiento en azdcar recuperable
en esta cristalizacidn aumente grandemente, dismihﬁya
considerablemente la durscién de esta cristalizacién y
quede suprimida lao necegidad de tratar las melazas en una
insvalacién especial, y el contenido de éstas en azdcar
disminuya hasta un valor tal que no justifique otro tra-
tamiento para recuperar el azicsar.

La invencién tiene por objeto un procedimiento

pera mejorar la cristalizacifn de azdcar en.un estadio
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de la misms en une azucareria o refineris, caracteriza-

de especialmente por el hecho que se regula el pH del ja-
rabe provinente del esiadio anterior a un valor compren=
dido entre 6,2 y 7,8; ¥y el Brix de este jarabe s un va-
lor comprendido entre 62 y 75, se calienta al vaclo el

jarabe regulade de esta forma hasts alcanzar un Brix lo

' més elevado posible, preferentemente supefior a 93,5 se

diluye la masa provinene de la fase de calentamiento, ¥

) gue contiene cristales de azdcar en suspensién, con un

agente lfquido que no disuelvae la sacarosa, se deja cris-

telizar 1a mass asi dilufds y se separs el azdear crig-

talizado de la melaza restante.

Bn el curso de la descripcién detallada que si-
gue irdn mpareciendo mds caracterfsticas y ventajas de
la invencibn. ‘ ‘ ‘

Para une buena comprensién de la misme deben
recordarse las definiciones siguientes:

Se llame Brix de una solucién de ézdcar,'el
peso en gramos"de umaterias secas contenides en la solu-
c¢ién por 100 g de <£sta. La pureza de la solucibn se refie~
re como el porcentaje de sacarosa respecto a les materias
secas de dicha solucibn, lo que puede escribirse, 1lamane
do S 2l peso de sacarosa y B al Brix:

Pureza = g 100

De acuerdo con la invencién, se lleva el jara-

‘be provinente de la anteior fase de cristalizacién a un

pH'y Brix determinados antes de llevarlo a calentamiento.

3e ha observado, en efecto, gue el hecho de rea-
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lizar este calentamiento a un ph préctlcamenoe constane
tes y suficientemente bajo, permite aumentar la velogiw-
dad de crigtalizacién del azdcar en el calentamiento y
malaxado consecutivos y oblener en estas operaciones la
formacibén de granos de azdcar periectamente regulares
lo que facilita en particuler las operaciones de centri-
fugado.

Se ha descublierto gue, para obtensr estos re-

sultados, el Brix del jarebe debe mantenerse entre 62

.y 75, y de preferencia entre 68 y 74. Este Brix, neta=

mente inferior al del Jarabe provinente de la cristali-
zacibén precedente, permite obtener una coceidn feil,
gin que por esto sumente anormelmente el tiempo de crise
talizacibn ni el gasto de combustible a causa del aumen—
to de evaporacidn.

En efecto, el DBrix del jarabe es normalmente,
antes del tratamiento de acuerdo con lg invencidn, del
orden de 80 a 85, y el volumen de agua & evVaporar aumen=
ta por este tratamiento.

Se ha descubierto, por otra parte, que un pK
aproximadamenite constanie, comprendido entre 5,2y 7,8
¥ de preferencia entre 6,4 y 6,8 en la dltims cristali-
zacibn permite dbtener-el rendimiento Sptimo de'la crise
talizacidn. ‘

Esta regulacién del pH y del Brix se realiza
¥2 afiadiendo al jarabe un iiqqido de reaccién édcida que

puede ser una solucién acuosa de un deido como el sulfd-.

rico o el fosférico, y= afiadiendo a esﬁe jarabe agua y
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haciendo pasar un gas £cido como el anhidrico sulfuroso,
o bien afiadiendo al jarabe una solucidén azucarada provi=
nente de un jarabe de la fabricacién due @8 acidulado por
pasb a través de resinas intercambiadoras idnicas. La can-
tidad de agua contenida en el liquido 4cido debe calcular-
se en funcidn del Brix del jarabe procedente de la ante=-
rior fase de cristalizacién, de manera gue ellBrix del ja-
rabe dilufdo y acidulado estd comprendido dentro de los
lﬁmites predeterminadosf.él Brix mds favorable para la
realizacién de la invencidn es sproxinadamente 68.

El jarabe nentralizado y diluido pasa enseguida

a la fase de coccién del procedimiento, donde es tratado

_en los aparatos ordinarios utilizados para la evaporacién

al vacio, a fin de llevar el Brix 2l -valor més elevado

posible compatible con la pureza del Jarabe, la nsiursle-

‘ze’ de la instalacién y la potencialidaed de la factoria..

Bete Brix deve alcanzar, preferentemente, al fin de la |
coceidn un valor superior e 93,5, y mds concretamente

entre 95 y 97,5, a fin de llevar a cabo la cristalize-

"eibn siguiente por enfriamiento con el minimo de agua,

La temperatura de coccidn debe ser la nés baja posible,
y de preferencia entre 60 y 7500, g fin de reducir al
ninimo la descomposicidn del azdecar por el calor y evis
tar la coloracién de los produchtos en curso ae calenta-
miento y ebullicién. Después de esta coccidn, se produ-
ce una primera cristelizacién por evaporacibn, y se hace
pasar en seguida la masa concentrade o c¢ocida, gue con-

tiene el azicar eristalizado en suspensibn, a la fase
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siguiente de cristalizacién por enfrismiento, fase que

se efectia ordinarismente en uno o més malaxedores como
en las instalaéiones habituales de azucarerfe o refine-
ria,

Igualmente se puede acidular el jarabe durante
la misma coccién introduciendo en la masa un geido o un
producto de reaccién écida, de preferencia en.solucién
acuosa. Esta adicidn puede erectuarse en continuo o dis-
continuo por inyeccidn de una solucibn acuoss de un 4cie
do, por ejemplo, en cantidades suficientes paras dar un
pH bien determinado durante la coccifn. También es posi;
ble en ciertos casos, encontrar ventajoso proceder a un
ligero acidulado del jarabe_antes ds lsg rocién ¥ conti-
nuarlo. durante el curso de la misma. Este acidulado pue-
de igualmente efectuarse en parte o en su totalidad en
el momento de la colada en el malaxador.

Anterigrmente se hé descrito la coccién como si
se efactuara en un aparato c¢cldsico de cocecibn, pero se
comprénde igualmente bajo este término la evaporacién gdel
jarave efectuada a presibén reducida en presencia o no de.
cristaleg de aszidcar en un evaporador répido del tipo de.
pelicula, en un malaxador-cdncentrador, ete.

En este momento se presenta un jarate azuca-
rado (que proviene del tratamiento de las remolachas o ‘de
las cafias de azdcar) cuys consistencia y vzscoszdad lle~
gan a seér tales enel arso del enfriemiento que la velo-
gidad de eristalizacidn en el senc de la masa se retra-

sa notablemente haste el punto que supone une reduceidn
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sensible del rendimiento comercial de ls operacibn e im-
pide el desarrollo normal de le centrifugacibn ulterior,
que permite separar el azdcar cristalizedo de la melaza

8l se llevs demasiado lejos el enfrismiento. _

S 4 Para remediar este inconveniente se puede, bien
. detener la evaporacibn, sobre todo a fih de conservar en sl

jarabe una cantidad de agua suficiente, bien afiedir ague
durante el eqfriamienfo, po} e jemplo en él wezclador de
espera en el que se vacla el jorabe cocido de la Yltima

10. eristalizacidn, a fin de obteher una paste que tenga la
viscosidad ;equeridé por el malaxado ¥ la ceﬁtrifugacién.
| En los procedimientos cldsicos, la cantidad de
agua afiadida es tal que generalmenté no se pasa de una
relacidn ggagggggg = 3 en la dltima cristalizacién.

15. Fs bien evidente que esta impoftante cantidad
devagua disuelve una parte igualmente importante que no
cristaliza y éue se encontrard en la melaza, 10 gue: ex=
plica en gran parte el gran contenido en azdcar de la
wisma, del orden del 50%. E1 rendimiento de la operzciédn

120, (coccidn + malaxado), o sea la relacibn azdcar obtenido
azicar contenido en el jarabe que entra en el aparato de

" coceibn, es, en ios procedimientos cldsicozs, de 50 a 55%
y cdmo méximo, de 62%.
De acuerdo con la invencin, se cuece, como se
~?53 ha dicho anteriormente, hasta tener en l1g masa el minimo
de agua, y se diluye esta masa cocida con un agente dilu=—
yente que no disuelva la sacaross y que se afiade en canw-

tidades suficientes para asegurar una buena migreciln de
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los cristales dqurante la cristalizacibn y una buena cen-

P 4

2
.
P skl

trifugacidén de lz masa despuds de la cristalizacibn. Zse
te agente diluyente que no disuelva précticamente.el azd-
car y 1o haga menos soluble en la mezcla agua diluyente,
para una misma bemperatura, que en el agua sola, hace gue
erigtalice una mayor cantidad del mismo durante el enfria-
miento, y como que, gracias & este diluyente, el jarabe
es bestante més fluido, es posible rebajer ie tempersiure
de enfriamiento de lz mesa bastaiite ufs gue en los proce?
dimientos c¢ldsicos, 1o gue permite avmentar ain la canti-
dad de azdcar cristalizado y el rendimiento de la opera-
eibn. ¥n fin, que la accién‘insolubilizante dd agente di-
luyente acelera claramente la cristalizacifén y permife
efectuarle en 10-15 horas, en veg de las 30-50 hores ha=-
bitﬁales, lo que es de gran importancia para la marcha
general de la fébrieca.

Por este procedimiento, se cristaliza el wédximo
de sacarcss libre, o ses cristalizable, lo gue hesta aho=-
ra no se ha alcenzado en azucarerfa. Ademds, el diluyente
puede ser 4cido o acidulado, de modo gue 8l ser asfiadido
cristelizard uns cantidad de sacarosa que haste ahora
era considerada como incristalizable por el hecho de gue
una perte de la sacarosa no estd libre, sino enlazada a
moléculas complejas a través de substancias minersles y
orgénicas. La sacarosa descomplejaaa.por le accibn del
4cido cristalizard a medida que se destruyen los comple-

jos. Bstas moléculas gue forman compuestos con un elevado

peso molecular, provocan una viscosidad elevada. Suudes-
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truceidn disminuird la viscosidad del aaraoe, lo que aﬁn

favorecerd mds la cristalizacibn. En resumen, el jarabe
con un diluyente no fcido permitird cristalizer el médximo
de sacarosa libre en la melaza, y el jarabe con diluyen-
te dcido libererd moléculas suplementarias.&e sacarosa
que hasta ahora egtaban combinadas en forma de moléculaa
couple jas.

Mediante la adicidn del agenite diluyente, sé
alcanzan relaciones Egaggggér muy elevadas, del orden
de 5 a 7, extremadamente interesantes para la cristaliza-
cibén y que corrGSQondenbprdctiaamente a las de la masza cC~
cida a la salida del aparato de coceibn, ye que el dilu~
yente no aporte précticamente nade de agua, como se verd
més adelante. De donde se comprende el interds que supo-

ne obtener el Brix més elevado posible de esta masa a la

‘'salida del aparato de coceién.

El agente diluyente dsbe ser un liquido gque no
disuelva préciicamente la sacarosa y que ademds debe po=
gseer las sigulientes propiedadess

(a) Debe mezclarse fédcilmente con ls masa coei-

da, 1o que lleve a evitar todo liquido que pueda separar-

se de 1a un=sa en cristalizacida por una diferencia de’ den-
sidades; por esta puede convenir un diluyents que forme
una emulsidén con las aguas madres de lz= masa, bajo la
con@iicién de que la misma dure todo el tiempo del mala-

¥ado y un cierto tiempo después, hasts el momento de ls

centrifugacidn.

(b) Debe fluidificar la mesa cocida disminu-
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yendo la viécosidad del jarabe; la mezcla diluyente jara=-
be debe ser claramente mds fluida que el jarabe sélo a

uns. misme temperatura, lo gue permite a los granos de agi-

car moverse més fécilmente en el seno de esta mezcla des-—

pués de la agitécidn en el cristalizador{

- (¢) Debe ser fécilmentie recuperable de la mela-
za.por una operacién cldsica de separacidn industrial, co-
mo decantecidn, centrifugacibn, destilacidn, eiec, o bien
aumentar el valor comercial de la melaza (por ejemplo pa-
ra la fabricacién de alcohol por fermentaciédn).

(d) No debe comunicar ningin olor al azdcar ob-
tenido por disolucifn del azidcar de la Wltima cristaliza=-
cién y recristalizacién ulteriors _ '

(e) Debe limpiar los granos de azdcar presen~
tes en la masa; en efecto, en el procedimiento clésico
los grancs de aZﬁcar son envueltos por una.pelfcula de
jarabe de viscosidad muy elevada que se adhiere al grano
¢ impide considerablemeﬁte la migracién del azidcar; el
hecho de tensr un grano continuawente lixiviado por el
agente diluyente permite obtener un crecimiento nés répi-
do de los granos por el heciho de la disminucidn de la
Yensién interfacial etre los granos Qde azdcar, y obtener

igualmente sicar rojo de pureza muy elevada en compara-

cién a losg azdcares obtenidos habitualuente, lo que evie

dentemente es muy interssante para el rendimiento general
de la fdbrica.
{T) Debe ser de obtencién industrial y tener

un precio bajo.
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£l agente diluyente comprende eéencialmente un
liquido brgénico que presente las propiedades mencionadas
¥ que puede ser, por ejemplo, un alcohol como el etanol,
o el metanol, un glicol como la glicerina, un aceite como

el de parafiné, un hidrocarbure aromdtico, como el bence-

' no, una esencie, un ésier, etc., o bien mezclas de estos

compuestos.

Este .11quido orgénico puede -ser utilizédo solo
en cantidades va£igbles segin las condiciones de oristali-
zacién y la temperatura deseada al fin del melaxado, pero

preferiblemente comprendidas entre el 0 y 30% del peso de

la mass cocida a tratar.

Puede afiadirse de uns sols vez al principio del
enfriemiento, o mejor en varios vecés durante este enfria-
miento, . , | '

Ademds, se ha comprobado que puede sumentarse
la cristalizacién descendiendo el pH de las aguzas madres
durante el enfrismiento o adn de una manere continus.

Con esta manera de realisacibn, el agente dilu-
yente comprende, ademés del 1Iiguido orgdnico anterior, un
compuesto dcido que permite descender el pH de esta masa.
De preferencia se eﬁplean dos mezclas sucesivag que con-
tengan, ung el lfquido orgdnico y un feido aébil, como
anhidrido sulfuroso, dcido acefico o férmico, gue permita
rebajar el pH de la mesa a un valor compremdido entre
445 Y 5354 dé preferencia 4,7 ¥y 5, y la otra el i{guido
orgdnico y un geido fuerfe coumo el sulfdrico, fosférico

o clorhfdrico, que permite descender el pH a 3-4. EBste
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descenso intermitente del pH puede ser reemplazado por

un descenso progresivo en el curso del eniriamiento de
1la masa coclidae.

Se opers de le forme siguiente;

Se prepara separsdamente la primera mezcls @el
dcido débil en el 1fquido orgdnico y la segzunda meszcla
del 4cido fuerte en el liquidd orgénico (losvécidos que .
gs utilizan son concentrados & fin delno augentay sensie
blemente el conteﬁido en agua dél.agen%e.diluyenﬁe). Se
afinde a2 la masa cocida, al principio del 9nfriamieﬁto,
por ejemplo cuando esta mass estd a 65-7800, la pezcla

que contiene el dcido d8bil y despuds, al cabo de verias

 horas, cusndo la temperatura ha descendido por ejemplo

alrededor de 60°C (55-65°C) y la primera mezcla ha sido

- prédcticamente absorbidas, se afiade la mezcla que coantiene

el dcido fuertes; actuando de esta forma se evita una for-

'macién importante de productos invertidos que se produci--

ria si se afladiers directamente el &oido fuerte.
~ La cantidad de agente diluyente'(primera 4+ segun-

danezcla) estd comprendida en peso entre O y 30%, vy de
preferencia entre 8 y 20% del peso de la masa cocida, se-
gin el pH deseado y la temperatura final de enfriamiento
ﬁrevista. _ ' 4 |

Asf, si se desee, se puede utilizar sélo la mez-
clae 1fguido orghnico dcido débil como zgenie diluyente,
ﬁero en este caso el pH de la nase séré‘rebajado menos y
no se obitendrd uns cristaliz&cién tan completa.

En ciertos casos, en los gue no se desea alcan-
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zar en la crisialigacidn considerada el rendimiento méximo,
que es posible obtener con el diluyente orgénico que con-
tiene un producto dcido, es posible utilizar como diluyen—

te ya una solucidén acuosa de un dcido o dewn producto de

reaccibn écida, ya un producto azucarzdo como un jarabe'

o una melaze saturados o no, gue contengan el mencionado
producto 4cido, o bien un liquido azucerado acidulado por
s paso a través de resinas intefcambiadoras ibricas,

En este caso, se procederd a la acidulacién en
él malaxado por la adicidén del diluyente deido del tipo
mencionado menteniendo de forme preferible el pH ertre 5,5
¥ 7,5, ¥ mejor adn entre 6,0 y 6,8 para las fliimes neses
cocidas. Como se hg dicho, puede hacerse variar el” valor
del pH en el curso del enfriamiento, debiendo disminuir
este pH con la temperatura de la mesa cocida, pero sin
salirse de los limites indicados méds arriba. Por ejemplo,
el pH de las aéuas madres de la masa cocida puede ser
alrededor de 7 en el momento de la coldda en el malaxa—
dor, y se rebgjard progresivamente durante el malaxado
hasta un valor de aproximacemente 6,5 al final del enfria-
miento por adicifn del diluyente decido, ya durante todo
el tiempo del malaxado, ya eépecialmente al final del mis-
mo. Bsta adicién puede efectuarse en continuo o bien en
discontinuo.

El hecho de apidular la masa cocida a fin de.
tener.en_gsta variante un valor de phE comprendido entre
los Limites Ge 5,5 ¥ 7,5 ¥ mds concretamente entre 6,0

y 6,8, durante el cursoc del enfrismiento y sobre todo a -
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vaja temperstura, por ejemplo,inferior a 65 0, no produ=

ce précticamente nads de inversidén de la sacarosa, £no .
que.permite obtener un rendimiento de eristalizacidn mds
elevado que por 1los prooedimienmbs cldsicos. En el oazso
de la adicién del diluyente dcido del tipo anterior, se
obtiene un rendimiento en ezicer superior al que se ten-

drias en los procedimientos cldsicos, pero inferior sl aque

,8e obtiene por el uso del diluyente orgdnico.

gonviene remarcar que utilizando, en el ourso

del malaxado, nada més que el diluyente fcido del tipe

descrito en la variante amnterior, no se puede rebajar el

pH de las aguas madres ﬁasta un valor tan bajo como el que
se puede alcaﬁzar con.un diluyenfe orgénico goidulado,
ya que se expondrfs & provocar una inversidn del azdcar
que disminuirfs el rendimiento.

~ Es sin embargo posible, de acuerdo con la inven=
c16n, evitar esta destruccién parcial de la sacarosa en
el curso del acidulado ewpleando jurto con el diluyente
dcido un agentve inhibidor como el formol. Este inhibidor
tiene la ventaja suplementaria de gue impide o disminuye
el atague del jarabe.acidulado sobre las paredes del apa-
rato empleéndo para el.malaxado o le centrifugacién.

La temperaturs se deja descender hasta el valor
deseado durante el malaxado, por ejemplo de 20 a 35°C
(en lugar de los 45-55°C en el procedimiento clésico),
después se centrifuga la masa para separa el azdcar y la
melaza gue contiene el agente diluyente. Entonces éueda

someterse el szfcar s los tratamientos ulieriores cldmi=-
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cos de afino, ®i as{ se deseaf

‘La melazs obtenida puede someterse a un tratamien-
to que permita separar y recuperar, si se diera el caso,
él agente diluyente, & fin de reciclar este agente en el

5 proceso. Bste tratamiento puede ser unavdaqantacién, gi
"este agentes nou separa de la melaza por diferencia de den=-
' 8idad una destilacidn o bien otro medio apropiado. |

Si el 1lfquido orgénico es etanol, puede igual=-
mente dejarse en la melaza, lo gue aumentsa el velor de

10+ la misme @i debe ser empleads para la produccidn de alco-
hol por fermentacibn. ,

‘Lés unelezas obtenidas por el procedimiento de
la invencidn contienen uns cantidad de azlicar comprendi-
de entre el 75 y el 50% del contenido en las melazas obte-

154 nidas por oitros procedimientos. El azdcar obtenide es muy
puro y su rendimiento en azdcar refinado puede variar en-
tre el 92 y 96%, y en general es del orden del 95%. El
tiempo de malexado es rédncido g 10-15 hores y todo el
procediniento se lleva a cabb en instalaciones convencio-

20.: nales de agucareria. S6lc se recomienda revestir interior-
mente los aparatos de eristalizacién Ge una materia resis-.
tente a los éﬁidos en el caso en gue se utilice un agen-

_ te diluyente gue comprenda uno o mds 4cidos.
V No es necesario separar las sales minerales for-

25, megdas en el curso del process ya que las mismas se encuen—
tran en solucién o bien se encuentran en cantidades re-
ducidas bajo la forma de granos muy finos y que pasan fé-

cilmente entre los granos de azficar retenidos en las cen-
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perforadas de las mismas.

Dedo el rendimiento elevado de la cristelizacién
dltima, es'poaible, gracias al procedimiento de la inven-
cién, reducir el ndmero de cristalizaciones &e la azucare~
ria,o0 de la refinerfa, o al menos no aumsntarlas. En cier-
tos casos, pueden ser suficientes dos cristalizaciones.

En fin, el procedimiento de l2 invencibn permi=~
te‘efec%uar lé cristalizacién del szdcar a un pH dirigi-
do durente toda o parte de la cristalizaeiﬁn, 1o que no
gncedia en 1os procedimientos‘anteriormente conocidos.

Seguidemente se describe, a titulo puramente
ilustrativo y no limitativo del alcance de la invencidn, -

un ejemplo de realizacidén del proceso de le invenciébn.

 WEMPIO:

‘ Se trata un jarebe, provinénxe de la fase an-
terior de cristalizacién de una azucareriz, cuyo Brix
es 83,5 ¥ el pH de },l ¥y se afiade une golucién scuosa de
dcido sulfirico alA30%'en SO4H2 que rebaje su Brix a 68
y su pH 8 un valor de 6,0. Se cuece 3l vacio este Jarabe
neutralizedo y diluide a una temperatura de 65-3000 hag-
ta alcangar un Brix de 96,5. La masa coclica presents en-
no_szdcay
agia

tonces unz pureza de 80 y su relacién es de

5453 su contenido en azdcar es de 77,24 y su pH & 6,6.
En el malaxador de descarga de la masa cocida

se introduce un sgeute diluyente constitufdo, por una

-parte por una mezcla de etanocl y dcido acético, ¥y por
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otra parte por una mezcla de etanol y 4cido sulfdrico,

-cuyas composiciones son las siguientes por 100 kg de
npasa cocidas

Primere mezcle:

5. © Etanol 96° 10,5 kg
V dcido acético 96% 3 kg
Segunda mezclat
Etanol 96° . 1,5 ke
Lcido sulfdrico 60°38 0,300 k.
.f10. : Se afiade la primers mezcla a la masa cocida

_cuando ésts se encuentre a una temperatura del orden de
65°¢ y el pH de la masa, después de la absorcién de esta
mezcla, baja hasta 5, aproximadamente.

Después de la absorcién précticemente completa

5. de la primere mezcla, se afiade la segunds, siendo enton-

' ces la temperatura de la masa de 60°C5 el pH de la masa
cocida baja hasta 3,5 aproximadamente, deséués de le ab-
sorcidn de la segunds mezcla.

| 'Asi que le mese estd & una temperatura de unos

20 30°C, es centrigufeda y se obtiens una melaza con las

caracteristicas siguientes:

. Brix 29,7
Azdcar 10,4
Pureza 35 ,
25+ Ei rendimiento de lea cristalizacidp {aparato de

coccidn + malaxador) es del 86,5%.
' Se han exiraldo 77,2 ©0,865= 66,8 kg de azdcer

por 100 kg de masa cocida, cuyo azdcar presenta un ren-
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didiento de 95% en el :efinééé.\
En el procedimiento clésico, el rendiniento %o-
tal de la cristalizacibn (spereto de coccibn + malaxador)
habrfe sido como mdximo del 62%; o sea, unz extraccidén de
azicar por 100 kg de masa cocida = 77,2 x 0,62 = 47,9 kg.
Tnmediatemente se destila la melaza obtenida pe-
ra recuperar el dcido acético y el alconol etflico que
son reutilizados para la compozicidn ce la primera mezcla.
Bien euﬁendido,'la invencidn no esté linitada
a2 las maneras de reslizacidn descrita, que solamente se
han dado a tifulo ilustrstivo. BEn particular, la nisme ha
sido descrita como aplicads a la dltima cristaiizacién de
una azucareria o refineris, pero el pfocedimiento-ea iguale
mente aplicable a otras mases cocidas obtenides en el cur-
so de la cristalizacidén, en particular masas cocidas de
afinado, debiendo ajustarse los pH en funcién de la natu— -

raleza de la masa tratadsa.

NOTA

Se reivindica como objelo de la presente paten-
te de invencifn: ‘

1. Procedimiento para mejorar le crisializacidn

del azdcar, en el curso de una de las fases de la misma

en una azucareria o refinérie, caracterizade por el hecho

de que se regula el pH del jarebe procedente de la fase
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snterior de cristalizacidn a un valor comprendide entre
6,2 ¥ 7,8 ¥ ol Brix de este jarsbe a un valor comprendi-
do entre 62 y 75, se cuece al vaclo el jarabe asi regu-

lado hasta alcanzar al final de la coccidn el Brix mis ele-

vado posible, de preferencia superior a 93,5, se fluidi-

fica la masa provineate de la fase de coceibn y que contie-
ne cristales de azidcar en suspensidén, con un agente dilu-
yente que no disuelva lo sacarose, se deja cristalizar la .
masa asi fluidifiéada.y se separa el szlcar cristaiizado

de la melaza restante.

2. Procedimiento para mejorar la cristalizacién

del azicar, segin la reivindicacidn 1, caracterizado por

el hecho de que se regula el pH y el Brix del jarzbe de -

1a eristalizacién precedente afiadiéndole agua y ua produc—

to &cido. .

3+ Procedluiento para mejorar la cristalizacién
del azdcar, segin la reivindicacidn 1, caracterizado por
el hecho de gue se reguls el pH de jarzabe azucarzdo duran—
te la coccidén Gel mismo, por adicibn de un producito 4cido.

4. Procedimienioc para mejorar la cristalizacién
del azdcar, segdn la reivindicacidén 3, caracterizado por
el hechd de que se afiade dicho producto 4cido continua
) disoontinuamente.durante la dicha coceién.

5. Procedimiento pars wejorar la cristalizécién
del amzdcar, segfn cualguiera de las reivindicaciones 2
a 4, caracterizado porque el groducto dcido es dcido sul-
firico, 4cido fosférico, deido clorhiarico, anhfidrido

sulfuroso, mezclas de ios mismos o un liquido azucarado
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. ¥ acidulado por paso a través de intercambiadores iénicos.

6. Procedimiento parz mejorar la cristalizacién
del azdcar, segln las reivindicacién 1, caracterizado por
el hecho de que la coccibn se efectia a una temperatura
de 75-78%Cs |

T. Procedimiento para mejorar ls cristelizacién
del azdcar, segin la reivindicacién 1 carascterizaco por el
hecho de que la coceidn del jarabe se efectda de .forma gue
se alcance un Brix de 95-97,5 al cabo de le misma.

8. Procedimiento para mejorar la crisvalizacién
del azdear, seg&n'la reivindicacibn 1, caracterizado por
el‘heoho de que ¢l asgente diluyente es una solucién acuo=-

sa de un dcido, un jarabe azucaredo acidulado, saturado o

" no, o-un liquido azucarado y acidulado con ¢ristales de

aziéar en suspensibn.
9. Procediumiento para mejorar la cristalizacidn
del azdcar, segin la reiviandicacibn 1, caracterizado por

el hecho de gque el agente diluyernte comprende un 1fquido

orgénico.

- 10. Procedimiento para mejorar la oristalizacién
del azfcar, segln 1a reivindicacién 1 6 8, caracterizado
por el hecho de gue el agente diluyente comprende uns
mezcls de un liquido orgdnico y un édcido débil.

11. Procedimiento para wejorar la cristalizacién
del azdcer, segin la reivindicacibn 8,’caracterizado por
el hecio de que & agente dildyente comprende dos merzclas,

la primers compuesta por un lfquido orgdnico y un 'acido

- 8ébil, ¥ la segunda compuesta por un lfgquido orgénico y
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un doido fuerte. ‘

12. Procedimiento para mejorar la.cristalizacién
del azdcar, segin la reivindicacidn 11, caracterizado por
el hecho de que primero se afiade lz primera mezcla para
rebajar el pH de la masa cocida =z 4,5-5,5, afiadiédndose se-
guidaménte la segunds mezcla para rebajar el pH hasta 3-4.

13. Procedimiento para méjorar la cristalizagién
del azdcar, segin ls reivindicacidén 11, caracterizado por
el -hecho de que se afiade la mencionada primera mezcla cuan-
do la maBsa ge encuentras a uns temperatura de 65-7800, y
se afiade la segunda mezcla, después que la primera ha sido
absorbide précticamente del todo, cusndo la temperaturz de
la mass estd comprendida entre 55 y 70°O,>y se separa el
azdcar de la.melaza.por centrifugacién, cnando la tempera-—
tura de la masa es de 20-35°C.

“14. Procedimiento para mejorar la cristalizacién

~del azdcar, segin una de cualguiera de las reivindicacio-

nes 9 a 13, caracterizado por el hecho de yue el citado
1fquido orgénico es elegido de entre los alcoholes dste-
res, hidrocarburos aromdticos, esencias y aceites.

15. Procedimiento pare mejorar la cristalizacién
del azdcar, segin lg reivindicacién 14, caracterizado
por el hecho de que el liguido ofgénico es etsnol o meta-
nol.

16. Procedimiento para mejorar la cristalizacidn
del aédcar, gegin cuslquiera de las reivindiceciones 10
a 13, caracterizado por el hecho de que el dcido débil

es dcido acdtico o0 Pfmico.
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17. Procedimiento para mejorar la cristalizacién

del azdear, sezin cualquiera de las reivindicaciones 1l

& 13, caracterizado por el hecho de que el 4cido fuerte

es fcido sulfurico, fosférico o clorhfdrico.
lB.'Procedimiento pare mejorar la cristalizacién

del azdcar, segin la reivindicacién 1, caracterizado por

el hecho de gue el agente dlluyente es dcido y se afiade

continua o discontinuamente dufante el enfriamiento de la

mesa. . _

19. Procedimiento para mejorar la cristalizacién
del azﬁcar, segﬁn la reivindicacién 1, caracterizado por
8l hechio de que le cantided de agente diluyente aﬁadidé-

e le masa es, en peso, de 0 a 30% de la mencioneda masa
cocida. ’ |

20. Procediniento pra mejorar la cristalizacién
del azdcar, segﬁn la reivindicacidn 17, caracterizado per
el hecho de que dicho diluyente 4cido se afiade & la masa
en cantidades totales, tales que el pH de la ﬁisma se man-
tiene entre 5,5y 7,5 y preferiblemente entre 6,0 y 6,8.

21. Procedimiento para mejorar la cristalizacién
del azicar, segin la reivindicacifn 1, caracterizado por
el hecho de que el agente diluyente, es fcido y de que se
junte un inhibidor a la mass, conjuntamente con este di~
luyente dcidos

22. Procedimiento pera mejorar la cristalizaeién.
del azidcare

Todo ello segin queda deserito y reivindicado

en la presente memoriz descriptiva que consta de vointie
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siete hojas foliadas escritas a wdquins por una sola cara

Barcelona, 3 de jullo de 1Y63.
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