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INVENCION

por "PROCEDIMIENTO PARA DEPURAR UN LIQUIDO ACUOSO CONDENSA-
DO DE LOS VAPORES MIITIDOS POR UN EXTRACTO ACUGSO DE MATE~
RIA VEGETAL", a favor de la firma suiza SOCIEIE DES PRODUITS

NESILE S.A., residente en VEVEY (Suiza).
-0 0 o-

MIMORIA DESCRIPTIVA

. Ia presente invencidn se refiere al tratamiento
dz los medios acuogos que contienen substancias residuaies
y concierne mds particularmente & la depuracién de un lfqui
do acuoso resultante de la condensacifn de los vapores émi—
tidos por un extracto acuoso de materia vegetal.

Los efluentes industriales contienen substancias
dlferentes cuyea naiuraleza var{a segin las industrias con-
sideradas pero en donde el efecto polucionante puede ser
tal que es necesario depurar estos efluentes antes de res-

tituirlos al medio circundante. Ciertos efluentes acuosos
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de la indiwstria alimenticia conitienen substancias suscepti-
bles de ejercer un efecto nefasto sobre giertas caracteris-
ticas del medio en el cual son arrojadas, en particular so-
bre el tenor en oxigeno de los medics acuosos. Es asi que
los efluentes acuosos producidos en el dmbito de la extrac—
cibn de ciertas materias vegetales tales como el cafd, la
achicoria o el %8, en especial los liguidos obtenidos pér
condensacion de los vapores emitidos por cliertos extractos
acuosos en el curso de las operaciones de concentracidn, con
tienen substancias orgdnicas diferentes, asi como ciertas
substancias minerales.

Se ha hecho esfuerszos para poner a punte diferen-
tes procedimientos de depuracidn de cstos ofluontes acuosos,
por ejemplo ﬁor noutrelizacidn de los deidos orgdnicos, o
filtracibn, on cspecial sobre carbén activo, poro estos pro-
codimientos so hein mostrado o poco cficaces, 0 de una pues—
ta cn préetica dolicade a escala industrial. '

La prosente invencidn trata de un procedimiento de
depuracidn de estos oflucntes acuosos particularmente senci-
1lo y oficaz. Concicrne a un procedimionto de dopuracién de

un liquido acuoso rcsultante de la condensacidn de los va=
pores emitidos por un oxtracto acuoso do matorias vogetal,
caracterizado por el hecho de que se irata csio 1iquido'con
la ayuda dc por lo menos una roging intercambiadora do iones.

Los onsayos de pucsta on prdctica dol procodiﬁion—
to-segin la inveneifn han mostrado quo este tratemiento de
dopuracién permito roducir considerablc@ente la concentra-
cifn en substancias oxidables del liquido acuogo. Es asi,

por ejemplo, gue esta concentracién expresada por la C.0.D.
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del medio (Chem§ca1 Oxygen Demand) puede reducirse de 2000
ppu & un valor del orden de 100 a 500 ppm.

El liquido acuoso obtenido tras tratamiento con
la. ayuds de las resinas intercambiadoras de iones puede ser
0 abrazado a las aguas residuales; 0 utilizado pam la extrac
cidn acuosa de unha nueve carga de materia vegetal. Esta whl -
lizacién puede ser particularmente ventajosa en el dmbito
de la extraccidn acuosa de materias vggetales tales comé el
café, la achicoris o el té. En efecto, se ha observado gue
la utilizacidén del liguido fratado por el procedimiento se-
gin la invencidn para la extraccién acuosa de la materia ve-
gefal considerade permite mejorar las caracteristicas agomé-
ticas del exﬁyacto obtenido. Egta mejora puede explicarsge
por el hecho de que en el curso de la concentrapién por eva~
poracibn del extracto acuoso, aun si éste ha sido objeto de
una extraccién previa que permita recoggr la mayor parte de
sus constituyentes aromdticos deseables, los vapores emiti-
dos arrastran ciertos constituyentes arondticos de la mafer;a
vegetal, no arrasirados en el curso de la extraccibn previa,
¥ que una parte de estos constituyentes, presentes en el -
quido 8CU0S0 depurado; son introducidos de nuevo en el ciclo
do extraccién. .

Igualmento se puede utilizar el liquido acuoso de-
purado para alimentar una caldera productora de vapor. Sin
embargo, es preferible en este caso someter este liquido a
una depuracidn comp}ementaria, por ejemplo por filtracibn
sobre carbén activo, antes de introducirlo on la caldora.

Los pardmetros de pucsta en préctica del procodi-

mionto, enumerados anteriormente, pucden dcterminarse por
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via experimental y elegirse en funcidn de las caracterfsti-
cas respectivas del 1fquido acuoso gue Be desee depurar y
de las del liquido tratado. Por ejemplo, se ﬁuede; para un
1fquido acuose determinado, eleglr estos pardmetros de for-
ma pars obtener un liquido depurado cuyo C.O.D.; medido por
sjemplo por el ensayo al bicromato de potasio definido en
la norme ASTM nimero D 1252-58T, no exceda un valor deter—
minado, por ejemplo 300 ppm.

Estos pardmetros son los siguientes:

~ naturaleza de la resina intercambiadora de iones.

- cantidad de resina utilizada? en relacifn a la can-
tidad de 1fquido a depurar, .

‘= condiciones de circulacidn del liguido a través de
la resgina intercambiadora de iones.'

Ia resina intercambiadora de iones, dsl ¥ipo anig
nico o catién;co, puede elegirse entre las resinas disponi-
bles en la indusiria. Entre las resinas quc convienen pgrti—
cularmente para la puesta en préctica del procedimiento segin
la invencidn se nucde citar resinas anidnicas tales comb legs
roginas conocidas bajo la denominacién comercial DOWEX 11,

3 6 2, o resinag catidnicas tales como la resina DOWEX 50.

La cantidad_conveniente de resina, oxpresada en
relacidn a la cantidad de liguido acuoso tratada, puede deter
ninarse fdcilmonto on funcién de la purcsza dol producto depu
rado que se deseo obtoner. Esta cantidad pucde expresarsc
por ejemplo on duracién mixima de utilizacidn de una canti-
dad determinada dc resina pars un débito dado dec un produc-
to acuoso detorminado. En efecto, los onsayos cfectuados han

pormitido obscrvar que ol C.0.D. del producto tratado por
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circulaciéh a través de une cantidad determinada de resina
crece progresivagente en funcidn del tiempo. Por consigqien—
te es suficiente, habida cuenta del C.0.D. méximo elegido,
parar el iratamiento antes de que el C.0.D. del producto
tratado alcance el valor limite elegido y reemplazar la re-
sina saturada por una nueva carga de resina regenerada.
Iguglmente se puede calcular el orden de magnitud de esta
durecibn méxima de utilizacidn sobre la base de la capaci-
dad de absorcifén de la resina utilizada. Por ejemplo, asi
pars una columha que contieng 143 n3 de una resina cuye ca-
pacldad de absorcifn es de 1,2 milimoles por ml de resina
himeda y un 1fquido acuoso cuyo C.0.D. es de 2000 ppn ¥ que
gontiene substancias o?génicas cuyo peso molecular medio es
de 100 aproximademente, se puede en primera aproximaci6ﬁ es—
timer que este volumen de resina abgorberd 156 kg a lo sumo
de substencia orgdnica. Ewte volumen de resina permitird por
consiguiente tratar 78 toneladas de producto acuoso, lo que
implice pers un débido de 10 toneladas/hora de producto acuo
go; ung duracidn méxime de wtilizacidn de la resina del or=
den de 8 horas. _ '

Un ensayo efectuado en las mismas cpndicionea:mi-
diendo cada hora el C.0.D. del producto tratado muestra que
Este orece‘regulgrmente en funcidn del ﬁiempo y alcanza, dosg
pués de 8 horas de utilizacién de la resina, valores de} or-
den de 400 a 500 ppm scgin le naturaleza del producto aguoso
tratado y la de la resina utllizada. _

Ias condiciones de circulacidn del 1$quido £0U080
a través de la rosina intercembiadora do ioncs, en la medi~

da on que delerminan una circulacién exenta de turbulencias,
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no presentan cardcter critico frente al procedimiento segin
la invencién., Bstas condiciones dependen esencialmente de la
geometria de la columna gue contiene la resina intercembia-
dora de iones asi como del débito de producto tratado. En
general, se preflere utilizer columngs cilindricas cuya al-
tura represente aproximadamente 5 a 10 veces el didmetro,
siendo la velocidad del fldido acuoso gue atraviesa la resi-
na del orden de 0,7 cm/s a 1,0 cm/s.

Ia temperatura de tratamiento no presente cardcter
critico con respecto a la puesta en préciica del procedimien
to; en la medida en gue no alcanza a las propiedadss abéor—
bentes de las resinas. En general se prefiere efectuar el
tratamiento de depuracidn a temperetura ambicnie.

Ia resina ultilizada puede regonerarse a continua-
cibn para ser empleada de nuevo. Si se trata de una resina
intercambiadors de aniones, ésta pucdo regonerarse con la
ayuda de una solucidn acuosa alcaling, por ojgmplo una solu-
cién scuosa de sosa. Ia cantidad convonlonto do solucién al-
calina puede calcularse al considera} que la cantidad de
substancia orgdinica absorbida, exprosada por ejemplo en moles
por litro de rcgina, dcbe ser rcemplazada por una cantidad
nolar equivelonte de substancia alecalina (ionos OH™), Asi,
gl se regenera una rosina anidnica que ha alcanzado su capa-
cidad méxima de abgorcidén, por ejemplo 1,2 moles por Litro
de resina, conviene utilizar 1,2 moles dec hidrdéxido do sodio
por litro de romina para obtener una rogonorecidn completa
de ésta. Si se rogencra una columna que conticne 1,3 m3 de
esta resina anidnica, conviene utilizar 1560 moles de hidrdzi

do do sodio, sl sc omplea una solucidn acuosa do sosa a 30%
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en peso; 208 litros de es%a solucién. En general se prefie-
re utilizar un exceso de solucidn alcalina de aproximada-
mente el 20% y efectusr la regemeracién con la ayude de

230 litroe de esta solucidn. ‘

81 o trata de una resina intercambiadora de ca=-
tiones, ésta se puede regenerar con la ayuda de una golu~
cién acuose 4cida, por ejemplo una solucibn acuosa de dei~
do clorhidrico. Ja cantidad conveniente de solucidn deida
puede determinarse por el cdlculo al considerar gue la can-
tidad molar de substancias orgdnicas absorbidas debe ser
reemplazada por una cantidad molar equivalente de deido
(iones H*). 5i sme utilize por ejemplo una solucidn acuosa
de dcido clorhidrico a 35% en peso; conviene, para regene-
rar 1,3 w3 de una resina catibnica que ha alcanzado una ca-—
pacidad mdxima de absorcién de 1,2 moles por litro, utili-
zar 180 litros de esia solucién dcida, habida cuenta un ex-
ceso de aproximadamente 20% de esta solucién,

La regeneracibén de la regina intercambiadora de
iones puede realizarse por puesta en contacto de la resina
con la solucidén slcalina o dcida conveniente durante un
‘tiempo suficionte pora que la substancia orgénica absorbi-
de sea reemplazada por los iones OH™ § H¥ convenlentes, del
orden de una hora o més. )

Epta regeneracidén se ejecuta de preferencia por
peso de la soluclién alcalina o deida a través de le resina
bajo un dévito tal que la cantidad conveniente de soluéién
regenerante sea utilizada, por ejemplo bajo un dépito de
50 1/h de solucibn de sosa durante 5 horas para 1,3 m3 de

la resina aniénica considerada precedentemente.
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ILa solucién regenerante utilizada presenta de
preferencia una concentracidn ponderal en substancia alca~
lina o en dcida que no exceda de 30 a 35%.

) Tras rogeneracién de la resina intercambiadora
de iones se procede & un lavado acuoso de ésota. Este léva-
do se efectia de preferencia con la ayuda de un volumen de
agua que corresponde a_aproximadamentg 5 veces el de la re-
gina lavada y bajo un débito aproximadamente igual al débi-
to del liguido acuoso tratado.

Bl procedimiento segin la invencidn puede compor-
tar tratamientos sucesivos del Liguido acuosp; gea con:la
ayuda de un migmo tipo de resina intereambiadora ﬂe-iopes,
sea con la ayuda de resinas de tipos diferentes. En ge£e~
ral se preflere ejecutar este tratamiento por paso sob%e
columnas dispuestas en serie y que comporian respectivamen—
te resinas de tipos diferéntes, es decir de tipo anidnico o
de tipo catidnico,

Segin una forma de ejecucidn preferida del pfo~
cedimiento segin la invencidn se recoge el liguido conden-
gado sobre las paredes del condensador de une instalacién
de concentracidn por evaporacién de wn exiracto acuoso de
café o de achicoria. Bste extracto acuoso ha.sido objeto,
antes de la concentracidén, de una operacifn de exiraccidn
que permite recoger una parte de sus constituyontes aromd-
ticos que son restituidos ulteriormgnte alﬂoxtracto tras
concentracién. El 1iquido recogido del condensador es con-
ducido hacia una instalacién de depuracién gue comporta va-
rias baterfes de columnas provistas de reginag intercambia-

doras de ioncs. Cada bateris comporta dos columnas dispues—
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tas en serie; conteniendo la primera columna una resina
anifnica y la segunda una resina cetidnica. Cada columna
puede comporiar igualmente otras columnas catiénicas o anid
nicaes. Bl 1Iq?ido acuoso, tras haber atravesado una bateria
de depuracifn, es reciclado hacia las células de extraccidn
de la materia vegelal. Cuando una bateria de columnas de
depuracién_ha funcionado durante e} ‘tiempo mﬁximo determi-
nado como descrito precedentemente, el 1Iquido acuoso es
dirigido sobre otra baterie y la bateria saturade es rege-
nerade y lavade como se ha descrito precedentemente. '
Los ejemplos siguientes ilustran la puesta en
préctica del procedimiento segin la invencidn. En estog
ejemplos, el tenor del 1fgquido acuoso en substancias orgd-
nicas se expresa ca C.0.D. y se mide por el ensayo al blcrg
mato de potasio definido en la norma ASTM rdmero D 1252-58T.
Este ensayo pucde describirse esquemdticemente de la forma
giguiente: | ) :

Una nuestra de 50 ml del medio acuoso a estudlar
se calienta a roflujo en presencia de 25 ml de una subsgtan-—
cia usual de bicromato de potasio (0,250 N) yde 75 ml de
doido sulfirico concentrado y el bicromato de potasio en
exceso se dosifica con la ayuda de sulfa%o do amonio férro-
so. Ia centided de substencia oxidable, gr9porcional g la
cantidad de bicromato de potasio consumida, oxpresada en
ppn, constituye el C.0.D. del medlio acuoso cstudiado.

' EJEVPIO 1

Se recoge, a partir de una instglaoién de concen~

tracidn de extracto acuoso do cafe, tratado previemente por

extraccién el vapor, un ligquido acuoso resultante de le con
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gensacién de los Vaporos emitidoe por el extracto acuoso
de café. Este condensado, cuyo C.0.D, es de 1320 ppm, es
dirigido en razén de 20 kg/hora sobre una bateria de depu-
racidn que comp?énde en serie las tres columnas siguientes:

Primera columna, que contiene 5 kg de una resina anidnica

"DOWEX 3 large", y que presenta un didmetro de 10 cm y una
altura de 90 cm.,

Segunda columna, que contiene 5 kg de una resine catidnica
"DOWEX 50 large!, y que presenta un didmetro de 10 cm y una
altura de 90 cm.,

Tercers columns, que contiene 5 kg de una resina anidnica

YDOWEX 3 small", y que presenta un didmetro de 7,5 cm y une
altura de 90 cm. .

So extraen muestras 1 y 2 cada hora respectivamen
te en las columnas 2y 3 ¥ después de la columna 3, y for-
man el objoto de un ensayo al bicromato. Los‘resultadoé ob-

tenidos se recapitulan en la tabla sighiento:
tiempo  _____ C.0.D. (pom)
horas) muestras 1 muestras 2

1 120 30
2 270 150
3 260 220
4 390 250
5 300 300
6 420 296
7 450 300
8 570 290

Es do comprender que el C.,0.D. del producto obte
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nido podria ain reducirse mediante otros tratemientos sub~

glguientes sobre reginas intercambiadoras de iones.

EJEMPIO 2
Se trata un condensado (C.0.D.:1080 ppm) resnl-

tante de la copcentracién por evaporacidén de un extracto
acuoso de café, por paso bajo un Aébito de 20 kg/h. sobre
dos columnas intercambiadoras de iones situasdas en serie
Y que contienen cade una 5 kg de resina aniénica "DOWE? 3.
large". Esgtas dos columnas tienen un didmetro de 10 cm y

una altura de 90 cm.

Se extraen muestras 1 y 2 cada hora tras paso so-
bre la primera columna y tras paso tras las dos columnas,
¥ forman e} objeto de un ensayo al bicromato. Los resulta-

dos obtenidos se recapitulan en la tabla siguiente:

tiempo C.0.D. (ppm)
(horas) muegtrag 1 muegiras 2

1 430 10

2 430 110

3 410 30

4 460 170

5 510 270

6 510 280

7 490 340
. S ..

EJEMPIO 3

Un condensado resultante de la concentracidn por
evaporacibn de un extracto acuoso de achicoria, condensado

cuyo C.0.D. es de 1400 ppm, se trata a razén de 20 kg/hora
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con la ayuda de una baterfa.de depurscidér constituida por
tres columnas dispuestas en serie y cuyas caracteristicas

gon las sigulentes:

Primera colu@na; Guarnicidn: 3 kg de resine anidnica "DO-
WEX 3 small", d;émetro: 7;5 om, altura; 90 em., |
Segunda columng: Guarnicidn: 5 kg de resina anidnica
YDOWEX 3 large"; didmetro: 10 om. gltura; 90 om.,

Tercers columna: Guarnicidén: 5 kg de resina catidnica

"DOWEX 50 large", didmetro: 10 cm. alturas 90 cm.

Muestras de tipo 1 y 2, extraldas cada hora res-
pectivamente enﬁre.la gegunda y la tercera columne y tras
la tercera columna, forman el objeito de un ensayo al bicro-
mato.

Tos resuliados se indican en la 4abla siguiente:

—

i emno €.0.D. (prmm) _
(horas) muestras 1 muegiras 2 ;

1 165 40

2 335 230

3 435 370

4 565 500

5 545 450

6 550 540

T 605 510

8 585 560

9 595 530

_ BJEMPIO 4

El 1{quido acuoso dopuradoobtenido en el ejemplo 1 se re-

coge a la salida de la baterfa de depuracidén y se recicla
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hacia las células de extraccién acuosas del café. Para es~
te efecto se calienta & una temperatura de 1802C y se adi~
ciona en continuo al agua de extraccifn en rezén de 50% en
Volumen. Se cambig la bateria de extraccién; tras 8 horas

de funclonemiento, formando las resinas utilizadas el ob-

jeto de las operaciones de regeneracidn sigulentes:

~ resina aniénica "DOWEX 3 large" (primers columns).
Circulacibn de una resina acuosa de hidréxido de so-
dio al 30% en peso durante % horas, bajo un aébito
de 5 1/h a 208 C. Lavado acuoso & 202C gurante 70
minutos bajo un ddbito de 20 1/h. ‘

- resina catidnica "DOWEX 50 large" (segunda colupna).
Circulacifn de una solucién acuosa de dcido clorhi-
drico al 35% en peso aurante ¥ hora, a 202C, bajo
un débito de 5 1/h. Lavado acuoso a 202C durante 70
minutos bajo un débito de 20 1/h. :

- resina anidnica "DOWEX 3 emall" (tercera columna).
Circulacién de una solucidn acuosa de hidrdxido de
sodio al 30% en peso durante 18 minutos a 209C, ba-
jo un débito de 5 1/h. Iavado acuoso a 209C durante
1, hora; bajo un débito de 20 1/h.

El exﬁracto acuoso obtenido por extraccidn ep eg-

tas condiciones, concentrado y secado por liofilizacidn es

a continuacidn objeto de une degustacifbn comparativa. Para

este efecto se prepara bebidas reconstituidas a partir de
un extracto obtenido en estas conqiciones ¥ de un extrécto
obtenido en"oondigiones idénticas, pero sin reciclado del
condensado depurado. Las bebides reconstituidas en - razén

de 17 & de extracto por litro de agua caliente son some-—
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tides & un jurado de 10 degustadores adiestrados en el
dmbito de un ensayo de tipo triangular. 8 degustadores han
resuelto el tridngulo y han estimedo gque el aroma del bre
baje obfenido con la ayuda del extracto preparado con re-

oiclado del condensado depufad3 era mds fuerte.

= § = !

REIVINDICAGiOlES

Desdrito el bbjeié del presente inventbs se do-

claran nueves y de pfépia inVenéi&n las éighientes reivin-
dicacionies; odn prioridad de la solicitud de patente sui-
za ne 18,196/72 del 14 de diciembre de 1972.

l.~ Prooedimiento para depurar un liguido acuo
50 condensado de los vapores emitidos por un extrécto ‘
acuogo de materia vegetal, en especial de café,aohicoria:
o t8s caractorizado porque el citado liquido procedente
de la etapa de condensacién se somete a un tratamiento, a
temperatura ambiente, con resinas intercambiadoras de ilo-
nes, anidnicas y catidnicas sucesivamente, dispuestas pre-
ferentemente en columnas cilindricas de relacidn altura/
didmetro entre 5/1 y 10/1, pasando el fluido aouoéo por
ellas bajo una velocidad preferentemente del orde@ de 097
a 1 om/seg.

2. Procedimiento, segln la reivindicacibén 1,ce~
racterizado en una forma preferente de su realizagién por-
que el paso del fluido condensado acuoso & ser de?urado
se verifica primeramente por al menos,una columna'de regis-
na intercambiadora de aniones y despudss por la dé resina
intercambiadora de cationes. ‘

3. Procodimiento pare depurar un liquido acuoso
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condehsado de los vapores emitidos por wn extrecto acuoso
de materia vegetal.

Seglin se describe y reivindica en la presente
memoria descriptiva que conste de 15 hojas foliadas y es~
critas a mdquina por una sola do sus caras.

Madrid, a 13 Diciembfe 19

Pelis JAlM

lrmado: JOBE L. hCHa
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