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Esta invencion se refiere a un procedimiento y
’
aparato para la geparacidn entre fructosa y glucosa del azu
car invertido.
. .’ ?

Ig conocida la separacion entre si de los dos
monosacaridos del agzucar invertido, fruciosa y glucosa, me
diante una resina de intercambio de cationes porosa adecug
da, con 1o que una solucion acuosa de agucar invertido es

- 4 L3
dividida en una solucion rice en glucosa y una solucidn ri
ca en fructosa. Para este fin es conocido el uso de, por
ejemplo, poli bulfonato de estireno) como resina de intercam

bio de cationes, en cuyo caso se obtienen los mejores re-

-sultados cuando se ha reticulado con lg resina, durante su

preparacién, de 2 a 6% de divinilbenceno, Ademés, se ha de
terminado que con una sal de metal alcalinoterreo de la re
gina se consigue une separaoi&n mejor que con una sal de
metal slcalino de la resina. En la préactica, la sal célqg
ca ha resultado ger ventzjosa.

Sin embargo, los procedimientos conocidos pare
separar fructosa y glucosa entre si son tecnicemente com~
plicados, el grado de separacién es relativamente malo, ¥y
su economfa es dudosa.

En lg memoris descriptiva de la patente EE.UU,
n? 3.044.904 se describe la teoria de la separacién entre
ffuctosa ¥y &lucoga. E1 procedimiento allf egpecificado es
poco adecuado pare la separacion tecnica. Para congeguir
wn grado de separacion mejor, la memoria dsseriptiva su-
giere la recirculacion de las fracciones recogldas. La me
moria descriptiva de la patente britdnice n® 1.083.500 deg
cribe un procedimiento muy complicedo técnicamente, segﬁn

el cual se recirculan varias fracciones.
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En los procedimientos para separar fructosa de

glucosa, un problems importante es el suministro uniforme

de golucion de aztcar invertido sobre la superficie de la

resina, en la columna de resina, ya que el suministro uni-

forme de la solucion sobre la superficie de la resina es di
ficil., Cuentas mas fracciones se recirculen, es decir , se
lleven a la superficie de la resina, ma.s complicacionss son
causadas por el suminigtro, es decir, en otras palabres,
ge duplican las complicaciones causadas por el suministro.

Un objeto de la presente invencion es proporcio-
nar un procedimiento y aparato que superan, ¢ al menos mi-
tigan, las dificultades antes mencionadas.

Segun un agpecto de la presente invencion, se
proporciona un procedimiento para separar la fructosa de
la glucosa de un azucar invertido, que comprende hacer pa-
sar une solucion acuosa de azucar invertido, que contiene
fructosa y glucosa y agua, por una columns que contiens,
gumergida en agua, una sal de resina de intercambio de ca=
tiones; recoger uns fracecion de retorno, entre la recogi-
de de una fraccidn de glucosa y una fracoion de fructosa,
pars dilufr la solucion de azucar invertido & suministrar,
cuyo contenido de material seco no es mayor del 35% en pe
80, calculado en el azucar invertido suministrado, tenien
do la solucién de azucar invertido que es suministrada a
la columa un contenido de material seco de 25 a 55% en
peso, con un caudal de 0,2 a 1,5 w3 por hora y por nl de
seccion recta de la columna de resina, y siendo la altura
de la regina de la columna aproximademsnte de 2,5 a 5 m.

Segﬁn un segundo aspecto de la presente inven-—

cion, se proporciona un aparato para efectuar el procedi-
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niento segun cualquiera de los parrafos precedentes, ei
cual aparato comprende una columne para contener una sal

de resgina de intercambio de cationes; mediog pars suminig-
trar una solucion de azucar invertido a la columna; medios
pars suministrar agua a la columna; medios para dividir la
golucion que sale de la columna, durante el uso del apara-
to, en tres fracciones, una fraccion rica en glucosa, una
fraceion rica en fructosa y una fraceion de retorno; medios
para Girigir dichas tres fracciones a sus respectivos re-—
cipientes independientes; y medios para suministrar la frac

cion de retorno, para la dilucidn de una solucion espesa de

“azucar.

Mediante la presente inviencion se ha conseguido
una "separacion ideal®, con la que no se suministraba frag
cidn elguna a la superficie de la resina. Ademas, el proce
dimiento y aparato pueden ser tecnicamente sencillos de
llevar a efecto para la separaoién entre fructosa y gluco
sa, con lo que se puede obtener al mismo tiempo un grado
de separacién muy bueno, y con lo que las fracciones a
recircular comprenden solamente la fraceion que; como tal,
sin més tratamiento, puede ser utilizada en el procedi-
miento pars dini{r la solucidn de azdcar invertido. Por
tanto, la separecion entre fructosa y glucosa segin la ip
vencion puede congegulrse con gran economia,

La invencion se basa en la sorprendente observa
cion de que, haciendo considerablemente mayor la altura
normel de le resina usada en los metodos conocidos (0,6
& 1,8 m), la separacién entre fructosa y glucosa tiene lu
gar mis apriss y de forma mds complets. Haciendo uso de

esta observaciodn se han producido, segin la invencion,un
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metodc y equipo teécnica y economicamente muy practicos pa—

ra la separscion de dichos monogacaridos entre si.

Ventajosamente, la sal de resina de intercambio

" de cationes es una sal de un metal alcelinoterrso, tel co-

mo calcio, y la resina es preferiblemente una resina de in
tercambio de cationes de poli(sulfonato de estireno) que
ha gido reticulado con divinilbenceno. Naturalmente, el cau
dal real depende de la temperaturs de trabajo y del tamsfio
de las particulas de resina. El contenido de material se-
co en la fraceidn de retorno es preferiblemente no mayor
del 25% en peso, calculado para el azucar invertido sumi-
nigtrado, y la alturs de la resina en la columna esta pre=
feriblemente comprendida entre 3 y 4 m.

Para entender mejor la invenciln, y para mostrar
como la misma puede ser llevada a efecto, se hara ghora re
ferencia, a t{tulo de ejemplo, a los dibujos adjuntos, en
los que:

La figura 1 muestra una vista esquematica de un
procedimiento segin la invencidn, y

La figura 2 muestra un grafico de las fracciones
retiradas de ung colwmns.

Haciendo ahora referencis g la figura 1 de los
dibujos, una solucidn 1 espesa de azuoar, que viene de una
instalacion azucarera, es diluida en A con una fraccion 2
de retorno (que se describira en mas detalle mas adelan-
te), y la solucidn de azucar dilufdo es invertida de mang
ra conocida, en B. Ia solucidn de azucar invertido es su~
ministrada luego a la columna C, gue contiene la resina de
intercambio de cationes preferida, antes descrita, sumer-

glda en agua. Tras cada tanda de azucar invertido se sumi
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¥ luego otra tanda de azucar invertido. Asi, el guminigtro

de azucar invertido ¥y agua tisne lugar subsiguientemente,
de manera que, tras la solucion de azicar invertido, siem~
pre se suministra agua a la columna C. La glucosa es rete-
nida por la resina mas debilmente que la fructosa, y avan-
za mas repidamente en el bafio de agua que fluye ante ella.
Para el momento en que la tanda (fracciones de glucosa, de
retorno y de fructosa) que precede a esta tanda de agua ha
salido de la columna, la glucosa ha tenido tiempo de enri-
quecerse, en la parte inferior de dichs tanda de agua, miég
tras que la fructosa esta enriquecida en su parte superior
(estando en el medio la parte mas debilmente separada, la
fraccion de retorno). La solucion que sale de la columna
es Glrigids alternativamente & un recipiente G de glucosa,
un recipiente E de retorno y un recipiente P de fructosa,
en ecte orden. La operacion de dirigir la solucidn se con~
trola mediante un enalizador D que usa la propiedad que tig
nen las soluciones de glucosa y fructosa de hacer rotar el
plano de polarizacion de la luz polarizada, y el peso espe
cifico o {ndice de refraccidn de las soluciones. Las solu
ciones de glucosa y fructosa obtenidas son dirigidas por
separado a un evaporador H y un cristelizador I, Los crig
tales obtenidos son despues aislados y secados.

El grado de pureza de las soluciones de glucosa
¥ fructosa retiradas de la columna C es generalmente de
95 a 97% de glucosa, O respectivamente, de fructosa, calcu
lado en base al contenido de material seco., Como es sabi-
do, la pureza de las soluciones de fructosa y glucosa tig

ne un efecto decisgivo sobre su cristalizacién, y pare la
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luciones es considerads, en si misma, como técnicamente
satisfactoria, y una purezg del 97% como excelente. En ol
procedimiento segun la invencion, el grado de pureza de la
solucion de, respectivamente, fructosa o glucosa, puede
llegar al 100%, pero se dirige una solucion rica en, res-
pectivamente, fructosa o glucoga, a los recipientes F y G,
hagta que el grado medio de pureza de toda la fracclon sea
aproximadamente de 95 a 97%. Igual que en cristales, la
fructosa es vendida tambieén como aolucién, en cuyg caso el
grado de pureza debe ser en general aproximadamente 95%.
Por tanto, la solucion de fructosa obtenida de la columna
C puede ser un producto acabado, que cumple con los requi
gitog de calidad comercial.

Haciendo referencia abhora a la figura 2, de los
dibujos, las fracciones retiradas de la columne son repre
gentaedas gréficamente, mostréndose en ordensdas el conte—
nido de material seco (mg/100 ml) de las diferentes frac-
clones, ¥y mostrandose en ebgcisas el tiémpo (en horas).

La columna de sucesiva y repdiidamente una fraccion I de
glucosa, una fraccion II de retorno ¥ una fraccion III de
fructosa, en ese orden. El punto cero repregsenta la ini-
ciacion del procedimiento.

En el procedimiento segun la invencion, la re-
gina es, venigjosamente una resina del intercambio de iones,
de poli(sulfonato de estireno), en forms de sal celcica,

y reticulads con divinilbenceno. Un tamafio medio de parti
cula tecnicamente adecuado para la resina es de 0,15 a
0,4 mm, buscendose la maxima uniformidad de tamafio de gl

bulos. La velocidad continua de flujo en la columna es de
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Jumna de resina. lLa temperatura en la columna puede ser de
50 a %590, pero también se pueden usar temperatura meno-
res, poi ejemplo, temperatura ambiente, en cuyo caso, sin
embargo, disminuye la capacidad correspondientemente. El
contenido de material seco en la solucidn de azfcar sumi-
nigtrada a la columna puede ser de 25 a 55% en peso.
La invencién se refiere también al aparato para
efectuar el procedimiento de la invencifn, el cual aparato
comprende una columna C que contiene la resina, medios pa-
ra suministrar una solucidn de azdcar invertido a la colum-
na C, y medios para suministrar asgua 3 a la columna C, me-
dios para dividir en tres fracciones la solucidn que sale
de la columna C, una fraceidn rica en glucosa (pureza del
95% o mayor), une fraceidn rica en fructosa (p&reza del
95% o mds), y una fraccidn de retorno, medios para dirigir
las tres fracciones a sus respectivos recipientes indepen~
dientes (G, ¥, E), y medios para suministrar la fraccién
do retorno a la dilucién de la solucién de amfcar inverti-
do.
g Se han hecho ensayos para determinar qué signi-
ificancia tiene la altura de la capa de resina, sobre la se
paracidn conseguida y sobre la capacidad; En los ensayos
'se usé una columna que tenfa un Area de seceidn recta de
1n@.

Como es evidente por la tabla siguiente, el ren
dimiento de fructosa con una capa de 1,5 m de resina fué
17% en peso, y se elevd, con el mismo caudal de suminige
tro, a 37% en peso cuando la altura de la resina fud aumen

tada hasta 2,5 m. Con una altura de resina de 3,5 m, el
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rendimiento fue 39% en peso de fructosa, con un sumlﬁiég;gﬁ
de 100 kg. Con alturas de resine de 4,25 y 5,0 m, y con su
ministros de 125 kg, el rendimiento fue 34% en peso. Ia ta
- ble da diferentes caudales de suministro para una altura de

5 redne como valor de referencia, 1o que ayuda a hallar un
caudal de suministro adecuado bajo unas circunstancias da-

das. E1 contenido de material seco (g/100 ml) de la frac-
cion de fructosa dado en la tabla significs que cuanto ma-

yor es el contenido menores son los costes de evaporacion.

10
) Tabla
Capacidad &
Regultado de la_ separa=- la columna
Suminjstro cion (% en peso), calcula (kg de fruc
Alturs  de azucar do en base al azucar in- Contenido me toga por ho
de "la invertido, vertido suministrado (can dio de material ra),con el
capa de cantidad tidad _de material seco sego en la fragc mayor cauda:
15 resina, de mate- ructosa de Ifraccion de eion de fructo- de suminig-
_m rial seco 95% de pureza _ retorno sa, /100 ml.  +tro permiti.
do.
195 75 20 50 8 8
192 100 17 25 8 -9
2,0 75 30 36 7 11
2,0 100 27 41 8 13
2,0 125 23 47 9 12
20 2,5 75 37 25 8 15
2,5 100 35 28 9 17
243 125 31 31 10 16
395 100 39 15 10 18
395 125 36 17 12 21
395 150 34 24 12 20
4425 150 34 28 11 18
2,00 125 34 28 9 14
5,00 150 3e 33 11 16
25 . Los valores de capacidad de la columa tembién
aumentan sugtancialmente cuando se aumenta la altura de la
cepa de resina, como es evidents por la ﬁltimg columna de
la tabla. Sobre la base de los ensayos efectuados, se ha
determinado que la alture adecuada de la capa de resina,
30 para los fines segin la presente invencion, es aproximada=

6+4.71 -9 -
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mente de 2,5 a 5 m, y ventajosamente de 3 a 4 m.
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En la tabla anterior se ha prgscindido del tan=-
to por ciento de glucosa, pero puede obténerse restando de
100 la suma, como valores de tanto por ciento, de la frac-
clon de fructose ¥y la fraceion de retormo. La presente ine
venciln trata particularmente de la recogida de la fructo-
sa del azucar invertido, ya que la fructosa es considera-
blemente mas importante, como producto, que la glucosa, que
en este procedimiento es recogida principalmente como pro-
ducto secundario. Por esta razén, la recogida de fructosa
tiene una significacién esencial en relacion con la bresen
te invencion.

Como se ha explicado antes, mediante el tratamien
to de separaeién segﬁn la pregente invencidn se obtienen
las soluciones de fructosa y glucosa directamente, median-
te flujo por la columna como soluciones de producto, sin
necegidad de devolverlas para un nuevo tratamiento en la
columa. Solo se devuelve la fraccion comprendida entre
las fracciones de glucosa y fructosa, para recirculacion
y favorablemente para dilucidon de la solucidn eépesa de
azucar pars inversion. Con tal fin, el contenido de mate-
rial seco de la fraccion de retorno no debe ser mayor de
35% en peso, preferiblemente no mayor de 25% en peso, cal
culado en base al azucar invertido suministrado. Si la
cantidad de material seco, como tanto por ciento, es ma-
yor que el suministro, causa eveporacion adicional (el con
tenido de material seco (g/100 ml) de la fraccion de retor
no se mantlene sustancialmente constante, con lo gue ante

un aumento de la cantidad de material meco aumenta correg

pondientemente el volumen de liquido), 0 bien, si no se
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producto mas dilufdas. Por otra parte, el contenido de ma-

terial seco en las soluciones de producto afecta a los cog

’
~tes de evaporacion.

5i en algunos cagos fuera demasiado pequefia la
cantidad de meterial seco de la fraccion de retorno gue
viene del recipiente E hasta A (siendo la cantidad de 11-
quido correspondientemente menor), puede afiadirse la can-
tidad en defecto de agua 4. En tal caso se ha hecho dema-
giado poco uso de la capacidad del equipo, y aumentando la
cantidad de azucar invertido suministrado se puede hacer
que la fraceion de retorno sea mayor. Asi, este ultimo ca~
80 no causa costes adicionales, como sucedia en el caso an
terior en que la cantidad de material seco de las fraccio-
nes de rebrno, calculada en base al azicar invertido sumi-
nistrado, es generalmente mayor del 35% en peso (con una
altura de resina de 1,5 m, de 50 a 55% en peso).

Como es evidente por la tabla, las fraccilones de
retornc con 50 y 55, as{ como 36, 41'y 47% en peso, obte~
nidas usando alturas de capa de regina de 1,5 y 2 m, por
las razones antes dadaes no pueden ger usedas para diluir
gin evaporar. En cambio, las fracclones de retorno obteni
das cuando se usan alturas de capa de resina de 2,5 m
(suministro de 75 y 100 kg), 3,5 m, 4,25 my 5 m (suminig
tro de 125 kg) pueden ser usadas con buenos resultados para

I 4 . r'd
diluilr la solucion egpesa de ggucar.

REIVINDICACIONES

. 3 ’ »
Los puntos de invencion propia y nueva, que se

L™

64,760
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presentaen para que sean objeto de este solicitud de Pateﬁ-
te de Invencion en Espaiia, por VBINTE efios son losg siguien
tess

1.~ Procedimiento para separar la fructosa y glu
cosa del azucar invertido, que comprende pasar una golucidn
acuosa de azucar invertide, que contiene fructosa y glucosa
y egua, por una columma que contiene, sumergida en agua, una
gal de reging de intercambio de cationes; recoger una frace-
cidn de retorno entre la recogida de una fraccion de gluco=
sa y wna fraceion de fructosa, para diluir la solucidn de
azicar invertido a suministrar, cuyo contenido de material
seco no es mayor que 35% en peso, calculado en base al azu
car invertido suministrado; teniendo la solucion de azucar
invertido que se suministra a la colummna un contenido de ma
terial seco de 25 a 55% en peso, y un caudal de 0,2 & 1,5 m3
por hors y por m2 de seccidn recta de la columna de resina,
Yy siendo la altura de resina en la columna aproximadamente
2,5 a5 m.

2.~ Procedimiento segun la reivindioaqién 1, don
de la resina es una resina de intercembio de cationes de
poli(sulfonato de estireno).

3.~ Procedimiento segin la reivindicacion 2, don
de la sal de resina de intercambio de cationes es una sal
de un metal alcalinotérreo.

4.- Procedimiento segin la reivindicacidn 3, don
de el metal alcalinoterreo es calcio.

5.~ Procedimiento segin la reivindicacion 2, 30
4, donde se ha reticulado divinilbemceno con el poli(sulfo

nato de estireno).

6.~ Procedimiento segun cualquiers de la reivin-
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dicaciones precedentes, donde el contenido de male-
rial seco en la fraccidn de retorno no es mayor del
25% en peso, calculado en base el azdcar invertide su-
ministrado.

7.~ Procedimiento segin cualquiera de las
reivindicaciones precedentes, donde la altura de la
resina estd comprendilda entre 3 y 4 m.

8.~ Procedimiento segin cualquiera de las
relvindicaciones precedentes, donde de la corriente
de oalida de la columna se rocogen, en este orden, una
fraccién de glucosa, una fraccién de retorno a devol-
ver a la circulacidén, y una fraccidn de fructosa, y
donde estac fracciones con repetidas para cada tiem—
po de suministro, sin ninguna otra fraccién,

9.~ Procedimiento segin cualquiera de las
reivindicaciones precedentes, donde el grado de pu-
reza de la fraceidn de fructosa recogida no es menor
de aproximademente 955 |

10.~ Procedimiento segin cualquiera de las
reivindicaciones precedentes, donde el grado de pu~
reza de la fraccidn de glucosa recogida no es menor
de aproximademente 95%.

11.~ Procedimiento segin cualquiera de las
reivindicaciones preccedentes donde el tamafio medio

de glébulos de la resgina estd comprendido entre 0,15

-13 =




380255

y 0,4 mm.
12.~ Un wrocediniento pare separar la
fructosa y glucosa del azicar invertido.
Tal y cowmo se ha descrito en la Liemoria
que antecede, weproscunitado on los dibujos que se
aconpailan y con log fines gue se han especificado,
Bgta Memoria consta de catorce hojas cmeri-
tas a mdquina por una sola cara.
Modrid, =@ [
P.h.

L io]
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