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MEMORIA DESCRIPTIVA
que se presentz pera unir a la solicitud

de
PATENTE DE INVERGCGION
formulade el 2 de Merzo de 1.964, con el n® 297.145
en
ESPAR §

por VEINIE afiog
a nombre de ROMM & HAAS COMPANY, entidad norteamericans
egtablecida en 22é West Washingion Square, Filadelfia,

Pensilvania, Estados Unidos de America, por:

- % UN MFPODO DE PURIFICAR UNA SOLUCION DILUIDA DE SACAROSA%

Esta invencibn es una mejora en la desionizacibn

de soluciones scuosas de azicer por medio de resinas sinte-
ticas cambisdoras de cationes.

De scuerdo con la presente invencibn, se propor-
cions, més en perticular, un método.de purificar una solu-
cibn dilufda de saceross que contiene seles disueltas, carac
terizado por las dos operaciones esenciales de dirigir la
golucibn primeramente e través de un lecho de resina canm=
biadors de cationes fuertemente fcids, en la cual el egen-

te de reticulgcibén estd presente en contidades compren-
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mente 50% del copolimero de resina y, subsiguienteménte,
& través de un lecho de resina cambisdora de cationes fuer—
temente Acida, en la cual el agente de reticulacibn esté
presente en cantidades comprendidas entre aproximadamente
1% y aproximadamente 10%, estando ambas resinas en la for=
me hidrogenadsae » |

Se sabe que en 61 tratamiento tanto del jugo de la

remolacha azucerera como del jugo de la cafia de azfear, la
presencia de sales inorgénicas en las soluciones szucarsdas
interfiere las recuperacidin de la sacaross. Es ssbido, tam-
bidn que las sales de metales diferentes tienen efectos

diferentes, y que los metales alcalino~t&rreos tales como

el calcio, son macho més productores de meleza de lo que

lo es el sodios. Ia presencia de calcio en las soluciones
de refineria os tambien rechaszable debido a la razdn de

que sus sales son principalmente responsables de la costra
que se forma en 108 evaporadores. Pars superar ostos efec-
tos de las sales se ha propuesto, hesta shora, desionizar
el jugo clerificado del aszficar bruto, haciéndolo pasar pri-
meramente a través de un lecho de resina cembiadora de catio
nes, en el cual los iones hidrbgenc de ls resina son cam-
biados por los cationes de la sal en soluclibn, y, seguida~
mente, por un lecho de resina cambisdora de sniones, la cual
absorbe el fcido formedo en el lecho del meterial cambiador
de catliones.

Habituslmente, sé hace pasar el Jugod ds esta ma-

nera a través de lechos cambiadores de cationes y de anio-
nes puestos en serie, reduciéndose en etapas el contenido

salino del jugo. Una desventaja de este procedimiento es
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que le acideg del jérabe,que sale del lecho cambigdor de
cationes conduc /a 1a inversibn de la sacarosase. Ademés,

la mtsmé regin Cambiadora de cationes regenerasda {(en for~
ma H ) sirve como cataligsdor heterogfneo de la ecidez,
incrementando méa el problema de la inversibn. Para supe-

rar esto, lé temperaturé del jérébe debe ser reducidé 8

‘éOQG aproxiﬁédémente, o uncluso mgs b;ja, pero nil siquiers

esto resuelve por completo el probleméo Uné desventéja mﬁs
del procedimiento es que el elevado contenido de calcio del
jarahe clerlflcado, requiere emplear técnicas de regenera-
cibn especisles para conseguir la operscifn més economica.

" Ios meteriales cambiedores de cetiones utilizados
haste ahora pars desionizar suluciones de azficer, ténto 80=
los como en lechos mixtos como se acabe de deseribir, hén
sido los qne contienen grupos polares fuertemente acidos,
teles como sulfonsto o sulfato, asf como los que tienem ra-
dicales &cidos carboxlllcos COmO grupos polares.

Los carbones sulfonados, las resinas sulfonadas,
de fenol=-formaldehido y los cOpolimeros sulfonados de esti-
reno=-divinilbenceno, log: cusles tipifican losg cémbiadores
de cationes fuertemente fcidos, tienen la facultad do des~
doblar lés sales ﬁeutras, es decir, de reemplazar los catio-'
nes de 1é‘sal por iones hidrbgenc prqcedentes del material
cambiador. Los cambiesdores de oationes carboxilicos son en
su forma fcida, de neturaleza débilmente &cida y no desdo-
blen las sales hasta un gredo esencial.

Debidq é losg problemas.que se encuentran con el uso
de resinas cambiedoras de cationes fuertemente &cidas, se
ha forzado generalmente a la t&cnica anterior a recurrir

a los cambisdores de cationes débilmente &cidos y menos
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eficaces, para la purificecidn del azficar. Los riesgos
de le inversifn del asficar que hen hecho prohibitivo nor-
malmente el uso de los materisles fuertemente £cidos, son
superados sustancialmente por el uso de lés resinas aébil-
mente fcidas. Pero, gl mismo tiempo, existe una disminu-
ci6n'comparable de eficacié.del proceso, con el resultédo
de que los cetiones inorglnicos, los compuestos nitrogenas=
dos ¥y otras impurezas orggnicés no gon eliminados hasta
un gredo suficientemente deseeble. Debido al problema de
la inversibn rqiécionadq con el uso de resinas cambiedoras
de cabiones s bese de 4cidos sulfbnicos, el uso del cambio
de iones en lg industrie del azficar he encontrado solamen-
te una aceptacibn muy limitada. | .
Todas las desventajas de estos métodds de 1a téc-
nica anterior hén sido superadés por el presente método
que congigte en un trgtemiento en dos etap;s de las solu-
ciones de ;zﬁéar, utilizando dos diferentes resings cambia-

doras de cationes que se encuentran smbes en la forms H+

Le primera es una regina cembiadora de cationes fuerte-
mente &cida que estd altamente reticulads, estando presente
el agente de reticulacidn en cantidades comprendidas entre
aproximéaamente 10'5% y‘éproximédamente 50% del copolimero
de 1la resina. La segunda es ung resina cembiadora de ca-
tiones fuertemente ﬁpida que tiene un grado relafiyahente
escaso de reticulacifn, esténdq presente el agente de reti-
culacifn.en cantidades comprendidas entre aproximadamente
1% y sproximademente 10% del copolimero de le resina.

Chianto mbs bajo sea el.grédo de reticulacibn de

1a resine cembisdora de cationes, mayor sera la actividad
de la resins para invertir el szficer p@’ @gilisﬁ %‘etex‘o-
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gran velocidad de difusibn del azlicar & través de le estruc
turé del gel de una resins que esté menos densemente reticu
lada. - Cuendo se emplean estas resines cambisdoras de catio

nes relérivamente poco reticuladas, el peligro de inversibn ‘

" hace que los refinsdores de azficar recurr;n a medidas tan

cares como el enfriamiento de los jugos de azficar desde

gproximsdamente 60¢ hésta gproximadements 102C, celentondd
seguidamente el jugo otra vesz hasta 602C o més, despuls del

trétamiento con lg resina, con el fin de obtener cristales

de azficar por evaporacibn.
Como se ha seflalado 2rriba, ni siquiere este tra-

tamiento de enfriemiento eliminerd por éOmpleto la inversibn
del azficar, ni se conseguird tampoco con el uso de resines
cambiadoras de cationes carbox{licos débilmente Lcidas y
mencs eficaces. Se ha obtenido en los ultimos afios algune
nejora a este respecto, debido 2 lg produccibn de resinas
altemente reticuladas. Tiene el mérito de suprimir la in-
versibn, debida aparentemente al hecho de que tiene lugar
una velocidad de difusibn relativamente menor del aszficar a
travds de la estructurs de gel de lm resina, tendiendo esto
a rebgjar la actividad catelftice de la resina sobre el azf-
car. ‘Lé disponibilidad comparativamente reciente de estruc-
turas macrorreticulares que tengan un gredo muy elevado de
reticulecibn, permite hacer uso de este principio con una
eficacig aflin meyor. Bin embargo, las resinas altamente re-=
ticuladas no son en si completamente satisfactorias bara la
purificacibn del azfcar, porque fracesan en la eliminacibn
de crtiones orgénicos tales como aminoécidgs, y hay unas con-
siderable infiltracibn de cenizas. |
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Ta presente invencin supera todas estaa dificulta
des descritas. Hsciendo pasar primeramente el azfcar a tra-

v&s de las recinas cambigdoras de cationes gltamente reticu-
lades, '8¢ lleva.a cabo una considersble cantidad del trgba=-
jo de Gesionizacibn, y se olimina el grueso de los cationes,
tales como los congbituyentes de las cenizas, teniendo lugar
una inversibn despreciable. E1 paso del azﬁeaﬁ a través de

la segunda unidsd de resins relativamente poco reticulada,
girve péra eliminar cualquier ceniza que pudiera heberse in=-

fil#rado por la primeré\resiné,‘ési come cualesquieré ca#io-
nes orghnicos, téles como eminodcidos, que quedérén. Por
medio de esta técnica, el azficar entrs en contacto con la
resina més activa cataliticemente sblo durante un corto pe-
rodo de tiempo, pero el periodo de tiempo es suficiente pa-
ra.pefmitir la eliminacidn completa de lés béses orgﬁnicas.

La inversién de la sacarose se reduce, por 1o tanto,al mi-
nimo.

En la fase G0 regeneraciln, la resina altsmente

reticulada es regenersds preferiblemente con fcide clorhidq;

) con‘&cido gulfhrico. Ta resina relativémente poco ro-

ticulada es tretada, primeremente, con un alcali, tal como
amoniaco o sosa cdustica, o con une sel tal como cloruro sé
dico, o con una mezcla de §lceli y de sel. Bste tratamiento
sirve pera eluir los cationes orgénicos, despues de lo cusl
la resine puede ser Tegenerada seguidemente con Acido. Inci
dentalmente, 2 pértir de este efluente se pﬁeden recuperax,
8l me aeseg, qétiones orgénicOB véliosos, tales como betéina,
eminofcidos y simileres.

Las resinas cambiadores de cationes altemente reti

culadas que ge utilizsn en la primers eta&g, sonzﬁf 2 conoci
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das y se pueden adqulrir en el comercio en cualquiers de las
formas habltuales no maororreticulares, tales como Amberlite
IR-122 o imberlite 124, 0 en laa estructuras macrorreticular-
res mis recientes, tales como Amberlite 200. Tas resinas

poco reticuledas son también productos que puedon adquirirse
en el comercio, tales como las que se venden bajo le marca

Amberlite IR-120. Todog estos productos son fobricados y
distribufdos por la Rohm & Hass Company, Filadelfla, Pensil-
vania, Estados Unidos. '

Debe entenderse que Be pueden practicar otras va=
riaciomes dé le presente invencifn, mfs o menos evidentes,
sin apértérse del egpiritu y'alc;nce-dé 1; nismae Por ejem—
plo, entre lés Oper;cionea primera y segundﬁ, se puede. inter

caler un proceso de £iltracibn o un tratamiento por medio de

" une resina cembisdora de aiones. Aunque estas y otras mejo-

ras podrian resultar convenientes por uns rezdn u otra, los
efectos principéles reélizados por el uso de lé presente in-

vencifn de uns resina cembisdors de cationes sltemente reti-

" culada seguida por uns resina cambisdora de cationes escasa

" mente reticulads, serén esperimentédos de scuerdo con ias

ensefisnzas precedentes.

33 presente invencibn serf mejor entendide exomi-

nando los siguientes ejemplos:

Ejemplo 1

Se enfriarén hesta wnos 15¢¢, tres miestras de 25

litros de jugo de azficar de remoléché tomadas despuds del
segundo proceso de carbonstacibn en una instalscibn de refi-

nacidn de azficar y, seguidamente, fueron desionizédés medien
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te log tres métodos siguiantes, respectivamente i i
Método A (La presente inmvemcibn) =

Une. primera colunna que contenis unalrtr6~de ung,
reging cembiadors de cationes fuertemente Acida preperada
8 pertir de estireno y 1295% de divinilbenceno como agente
de reticulacidn, fué sometida é regeneraciﬁn.héciendo pasex
dos litros de une solucién el 5% de HCL & través de le co-
Jumnas E1 jugo de azﬁcar fué hecho pasar, seguidemente,

a través de le columna a une velocidad tal que se necesita-

ron 30s horas para que el jugo pasara por completo a travds
de la columng,e
El efluente de golucibn de szficar procedente de lg

primeré columne se higo pasér inmedigtamente a travls de

‘uns segunda columné que contenfs 0'5 litros de una resins

cambiadora de cationes fuertemente Acide preparada a partir
de .estireno y 8'5% de divinilbenceno, habiendo sido esta
resing regenerads primero de igusl modo con un litro de

HOL el 5%. DLa velocidad del paso de la solucifn szucsrada
por la segunda columna, ful la misma que por le primers co=-
Jumnae. |

Método B _
‘Una columna que contenia 1'7 litros del mismo ti-

po de re91na que en la primersa columne del M&todo A, fué

sometida & regeneraciSn neciendo pasar e travds de ella 3‘4
litros de uns solucibn ol 5% de HOL. Seguidemente, se hizo
peser sl jugo azucarado s travls de la columna de resina.
Método ©
" Uns columns que contenia 1'7 litros del mismo $i-

. po de pesine que en la segunda columna del M&todo A, £

sometida a regenerscifn haciendo pasar a su:iravés 3'4
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litros de una solucibn de HCL al 5%. Beguidamente,.se hizo
Pasar el jugo azucarado gz través de lz columna de resina. -

Los resultados se indican en la Tabla I a continuacibam.

5 ° ' Tabla I

, : fumento de la centidad
% de cationes inor- % de cationes orglni- de azficar inyertida,

Método génicos eliminedos cos eliminados % sobre el sblido
A 97 86 - 0'03
B 95 47 | 0103
c 95 71 ‘ 0108

7Ejem310é 2

Dos muestra de 25 litros de jugo de azficar de cafia
tomadas después del proceso de clarificacidn con fosfato en
15 ung refineris de azﬂcar, se enfrian hagta unos 12¢C y, segui-
g _ damente, se desionizan mediante los tres mbtodos siguientes,

qrespectiVamente:
Método A (La presente invencibn)

20 Une primeré columna que contiene un litro de una resi
na cémbiadoré de cationes fuertemente &cida preperada a partir
de estireno y 12'5% de divinilbenceno como agente de reticula
cibn, se regeners haciendo pasar dos 1itros de una solucibn
al ;% de Hé804 8 través de la columa. EL jugo de azficar es
25 hecho pasar, seguidsmente, a través de ls columne a una velo—
cidad tal que se necesitan aproximadamente dos horas pasra que
el jugo pase por completo & travds de la columna.
El efluente de la solucidn azucarada procedente de la.
primers columms es hecho pesar luego a través de uns éegunda |

columna que contiene 0'5 litros de une resina cambiadora de

e 2@7@45
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oationes fuertemente beida preparada a partir de estireno v

8'5% ae divinilbenceno, habiendo sido esta r331na regeneradsa
primero de igusl modo con un litro de F2804 el 7%. La veloci
dad del paso de la solucibn azucarsds a travds de la segunde

columne es la misma que g travds de la primeré columng.

Método B

Una, columné que contiene 1'7 litros de una resina
cambiadora de cationes fuertemente aclda, preparada e partir
de estireno y 12'5% de divinil ‘benceno como agente de reti-

culacibn, es sometide a regeneracidn haciendo pasar a trevds

de ella 3'4 litros de una solucifn al 7% de H2S04. Seguida-
mente, se hece pasar el jugo azucersdo a trevds dc la colum~

na de resinge

#étodo ¢

Se empleé une columné que contiene 1'; litros de
une resiné cambiadors de cationeg fuertemente écidé, prep;r
rade & pertir de estireno y 815% de divinilbenceno, habiendo
sido regenersds osts resina de igual modo con 3'4 litros de '
una solucibn de HpSO4 él‘;%- Seguidemente, se hace pasar el
jugo azucarsdo s través de 1a columna de resina.

Liog resultados que pueden obtenerse en estos prs-
cedimientos pueden estar representados ilustrativenente por

las cifres de la Tabla II, que se indica a contimacibn:

2671495
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Pabla IT

Aumento de la centidad

% de cationes inor % de cationes orgd de szficar invertids, %

genicos elimingdog nicos eliminpdos sobre so0lido
98 90 0103
96 50 ' ' 0’03

96 70 0109

Se obtienern resultados iguélmente satisfactorios
cusndo el gré¢o de‘reticuléciﬁn de 1la primers resine se ve-
rfa desde 10'5 al 50% y se utilize en combinacifn con une
segugdé resina cuyo grado de reticulaciln varfa de 1 a 10%

En todos 10s casos es clarsmente evidente que el mftodo
en dos etépas de 1; presente invencidn es muy superior al

ugo de sblo une resina cembiadora de cationes éltémente re-
ticuleds o sblo una resine cembiadora de cationes escasa-
mente reticulada, como en 1os m&todos de la tdcnice anterior
Sin ningfin aumento de szfcer invertida sokre los resulte—

dog obtenidos cuando se utilizs s8lo el materisl altamente
reticuledo, se obtienen resultsdos en t8rminos de grédq de
degionizéci6n de la solucibn de azfosr que sobropasen in-
cluso 8 los obtenidos cusndo se emples solamente material

poco-reticulédo.
ha invencién parece ser principalmente una fun-

" eibn del gredo reletivo de reticulaciGn de cada una de las

resines cambiadores de eationes utilizadas en las dos eta-
pas congecutives del procesos No es critico svidentemente
el agente de reticuléoi&n que se emplee nl tampoco'cual sea
la cadens fundamentel del polimeroc. _mémpoco es de glgcciGn
limiteda el grupo funcionel empleado, e excepcidn de que

297145
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debe ser uno que see fuertemente fcido. Se puéden empié;i
agentes de reticulacifn tales como divinilbenceno, divinil-
tolueno, trivinilbenceno,divinilnaftéleno, diacriléto 0 di-
metacrilato de etilenglicol, un discrilato o dimetacrilato
de propilén glicol, dietilén glicol, trimetilén glicol, hexs
metilén glicol o similaress Adembs, se pueden emplear agen-—
tes de reticulacidn tales como 1,2-diviniloxietanc, 1,2,3,-
triviniloxipropeno, 1,4- diviniloxibutanod, 1,2-bis(vinil
mercapto)etano, 1,4-bis(vinilmercspto)butanc, divinilzileno,
diviniletilbenceno, &ter divinllico, divinilsulfona, &teres
alfiicos de compuestos polivelentes, tales como de glicerina,
pentéeritriné, resoroiné, ete, divinilcetoné, sulfuro de di
vinilo, ecrileto de slilo, maleato de dialilo, fumarato de
dislilo, Ptalato de dialilo, carbonato de dialilo, succinato
de dislilo, malonato de dialilo, oxileto de dialilo, adipato

" de dialilo, sebacato de dielilo, tartrato de dialilo, sili-

cato de diglilo, tricerbalilato de trialilo, sconitato de
triaslilo, citrato de trialilo, fosfato de trislilo, N,N'-

.metilenodiscrilamida, W,N'-stilidenodiscrilamida, 1,2-di-

(alfa-metilmetilenosulfonamido)etileno, y asi sucesivamente.

N O T A

Los puntos de invencidn propia y nueva que se pre
sentan para que sean objeto de esta Patente de invencibn en

ESPaﬁéy por VEINTE efiog, .son las siguientess
1¢.~ Un método de purificer una solucibn diluida

de sacarosa que contiene sales disueltas, caracterizado por



10

15

20

o5

© 30

ro a través de un lecho de resina intercambiadora de cationes

fuertemente fcida en la que el agente reticulante esté pre
sente en cantidad992Que oscilan entre aproximsdamente 10'5%'
y eproximedamente 50% del copolimero resinoso y pdsterior—
mente a través de un lecho de resina iﬁfercambiadoré de ca=-
tiones fuertemente 4cida en le que el agente reticulante es~
t8 presente en cantidades que oscilan Qntre aproximsdamente
1% y aproximedamente 10%, estando ambas resinss en la forma
hidrogenada. ' o

2.~ Un método de acuerdo con el punto 1 caracte-

rizedo por el hecho de que los grupos ﬁoléres fuertemente

- #cidos de cada una de- las dog resings intercambiédoras de

cationes constan de grupos sulfonéto 0 sulfatos

3¢.~ Un mdtodo de acuerdo con los puntos 1 8 2
caracterizado por el hecho de que la resing que tiene un
sgente retlculante en cantidades que oscilan entre 10'5% y
50% tiene una estructurs mscrorreticular. '

4%~ Un mbtodo-de acuerdo con cuslquiera de los

: puntos l=a 3, que esté integrado en un procedimiento ciclico

caracterigado por las dos operaoiones esenciales de dirigir
1la soluciSn primeramente a través de un lecho de resina in-
tercembiadora de cationes fuértemente fcida en la que el
agente reticulénte estd oresente en centidades que oscilan
entre aproximademente 10'5% y aproximadamente 50% del copoli
mero resinoso, hacer pasai luego el efluente del primer le~
cho & través de un lecho de resina intercambiadora de catio
nes fuertemente fcida en la que el agente reticulante asté
presente en cantidades que osciian entre ébroximadamente

1% y anroximadamente 10%, estando ambas reginas en 1la forma

287145
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nidrogenade, degenerér luego la resins nés altémente reti~
culada haciendo pasar & travds de aquel lecho un acido,mine
ral consistente en 5cido sulfurico o Lcido clorhidrico, y B
regenerér igualmente la resing menos reticulada haciendo
circular a2 través de aquel lecho un sgente purificador de
cationes orgénicos que consiste en amoniaco, o sose causti-
¢s o cloruro sddico, seguido por un regenersdor de facido
mineral que consta de cidos clorhidrico o sulfurico, repi- -
tiendoge luego el ciclo haciendo pésér a trévés de los dos
lechos de resina mis solucibn diluide de secarosa para ser
vurificada.

5¢ .- Un m&todo de purificar una soluc;6n diluida
de séCarOSa. .

78l y como se ha descrito en la Memoria que ante-
cede y con log fines que se han éspecificado.

Esta memoria consta de catorce hojas escritas a

méquina por una sola carae

26 JuN 104
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