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Ia crictalizacidn de fructose desde agua presen—
ta un cierto nlmero de dificultedes técnicas, debido a la
gran solubilidaed de la fructosa en ague. Ademds, no hay
que pensar en la cristalizacion usual usendo técnicas de
evaporacion, debido a la poca estabilidad térmica de la
fructosa.

Dado que 1la necesidad de fructosa ha ido cucda
vez més en aumento en los afios recientes, implice un con-
siderable progreso en este campo &l poder preparar we-
diente cristalizecidn simple, a partir de una solucidn
éaouosa, fructose muy pura, de cristales grandes; y en con-
secuencia facil de menipular mecanicamente, de marneéra ven=-
tajosa acondmicamente. Todas esas ventajas se oblieien si-
gulendo el procedimiento de la presente invencidwn.

Segln la presente invencidn, la fructosa se
cristaliza de la solucidn acuosa afiadiendo a la solucion,
como elementos cristalinos, una pequefia cantidad de cris-
tales de fructosa de tamafio 10 mds homogéneo posible, y
de jando que crezca el tamafio de esos cristales de siembra.
Se impide la formacidn de nuevos ecristales manteniendo la
distancia entre oristales de elembre adecuadamente corta,
¥y controlando con exactitud le temperatura durante las to~
talidad de la cristalizacidn. lLe distencie entre crista-
les de slembre estd determinada por la proporcidn entre

el volumen de cristales de siembra y el volumen total de
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la solucion. £1 volumen de la solucidn ve auwenta con-
tinua o discontinuawentie wieutras transc&rre el procedi=-
miento de cristalizacidn, para wanteser la distancia de-
seada enire los cristales de sieumbra.

La invencion se refiere a la cristalizacion
de fructosa a partir de solucidn acuosa, para ovtener
eripgtales cuyo tawsfio medio de cristal es 20U a 600 it
En particular, se refiere a la cristalizacion de fructo-
sa a partir de una solucion acuosa cuyé contenido de
sustancis seca 1o ¢s meuor que aproximedamente 90 por
ciento en peso, con lo que le sustapcis seca contiene
no wenos de S0 poxr ciento en peso de fructosa, y el res-
to de glucosa. las soluciones acuosas de fructosa cuyo
conivenido de sustancia seca esta comprendido entrelgo
¥ 94 por clento en pesv, y donde la pureza de dicha
fructosa csta comprendida entre 90 y 99 por clento en
peso, se oblienen separando fructosa de glucosa mediante
el wélodu sesun la patente de los Estados Unidos ndmero
3¢692,502, de Asko J. kelaja.

Hagta anora la fructosa se ha cristalizado de
wetanol. Por otra perte, cuando la fructosa se cristali-
z8 de asua, las dificultades son grandes debido a la gran
solubilidad de la fructosa, y dedido a su poca esiabili-
dad térmica. La viscosidad de las soluciones ascuosas con-

centradas de fructosa es wwy jrande, y la viscosidad no
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se puede disminuir elevando la temperatura, ya que la
fructosa es inestable a la temperatura elevada necesa-
ria para reducir sustancialmente la viscosidad. Bajo es-
tas circunstancias resultan cristales muy pequefios, cu-
ya separacion de la solucidn es antieconduica. Ademas,
el secado de la mase de pequefios cristales es diffcil.
Debido a todas las dificultades antes descritas, los ex-
pertos en este campo han considerado précticamente impo—.
8ible la cristalizacidn de fiructosa a partir de solu-
cidn acuosa, en base comeiéialmente atractiva.

Debido a la mala estabilidad termica de la
Fructosa, no hay que pensar en la eristalizacidn usual
mediante evaporacidn, y la cristalizacion se efectue
segin le invéncidn reduciendo la tempsratura de la solu-
cidn, y adeuas, poéiblemenﬁe, mediante evaporacidn.

Un objeto de la presente invencion es hacer
que la fructosa se separe por oristelizecidn de una so-
lucidn acuosa, en forma de cristales graundes que se pue—
den separar faoilmente de la solucidn mediante centrifu-
gacidn., Otro objeto de le invencion es couseguir criste-
lizar fructosa en forms de cristales de dimensiones su~
ficientemente grandes para que Ifluyan libfementa, en cu-
yo ceso su manipulacion, tal como pesada y embalaje, se
simplifica. Otro objeto de la invencidn es oristalizar

= 2 14
fructosa que tiene un tamafio de cristales muy homogeneo,

-4 -
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vy adewas es muy pura.

La fructosa cristalizada a partir de wetanol
se ha usado hasita anora principalmente en la industria
farmacéuvica, que se na coutentaco con cristales muy pe-
quefios, de tamanos claramente por debhajo de 0,15 /o -

De hecho, la fructosa de cristal grande, cristalizada se-~
gﬁn la invencién, egs un producto nuevo. Dado que la nes~
cesidad de fructosa ha ido exteunsamente en aumento en los
afios recicentes, implica un considerable progreso en este
campo el ser capaces de preparar, mediaute siuple cris—
talizaciou Ge una solucidn acuosa, fructosa muy pure, de
cristal grande, y en consecueacia fdcil de manipular me-
canicamente, de manera econowicaueate ventajosa. '

En comparacion con la cristalizacion a paf@ir
de metanol, una ventaja adicional es gue el producto ob-
tenido estd complevauente exento de metanol, que es una
sustancla venenoss.

los enteriores objetos de la invencion se con-
siguen, Sezin la invencion, proporcionandc primero une
aolﬁcién gouosa de fructosa ouyte contenido de sustancia
seca no ses wenor que aproxiuadamente YU por ciento en
peso, y donde la sustencia seca contanga de aproxiuadamen-—
te 90 por ciento a aproxiuwedasente 99 por ciento de fruc-
tosa. La temperatura Ge la solucidn de fructosa, en esta

etapa inicial, es aguélla e la que la solucion esté satu-

-5 -
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rada con respecto a la fructoca, por ejemplo aproxiwmada=—
mente 58 a 652C. luego se separa la fructosa de la solu-
2idn acuosa por cristalizacion, afiadiendo a la solucién,
como eleuentos cristalinos, una pequefia cantidad de cris-
tales de fructosa, de tamafio lo uas homogéneo posible, y
dejando que esos cristales de siembra crezcen én tauafio,
mientras se iwpide al miswmo tiempo la formwacidon de nuevos
cristales. Esto se consigue manteniendo adecuadamente
cortas las distanciasbde los cristales de siembra entre
s{, y controlando con exactitiud la temperatura durante
la totalidad de la cristalizacidn, para mantener ua gra-
do 6ptimo de sobresaturacidn respecto a la fructosa,
comprendido entre 1,1 y 1,2, Se ha determinado que a me-
dida que aumenta la diglancie media enire los cristales
aumenta también el riesgo de formacidn de nuevos orista=
les. Anglogatiente, a medida que aumenta el grado de so~
bresaturécién por enciwme del intervalo Optimo, aume:ite

el riesgo de foruwacion de nuevos cristales.

También es esencielmente caracteristico del wé-
todo segin la invencidn el que ¢l volumen de ld solucidn
gSe aumente, ya sea contiaua o discontinuamente, mientras
transcurre la cristalizacion. Cuando la cristalizacidn
Be efectla como varias etapas, es decir, oomo 408 o mAS
atapas subsiguientes, se reduce sustancialmente la velo-

cidad de formacion de cristales pequefios.
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Cuaado la cristalizacidu se efectua como d0s o
mas etapas, cada etapa se puede efectuar en un cristali-
zador separado, en cuyo caso el volumen del cristalizador
se aumenta de etapa en etapa, debido al aumnernto del volu-
men de la solucion. Alternativamente, se puede efectuar
una cristalizacidn en forma de varias etapas en el miswo
cristalizador, cuyo volumen es igual al voluuen de la s80=-
lucidn de la Gliiwa etapa.

la adicion de 2-4;., basado en la masa d3 azu-
car, de un disolvente organico de bajo peso molecular,
tal couo wetanol, etanol o isopropanol, reduce la visco-
sidad de la solucidn, asi couwo la solubilidad de la fruc-
tosa. As{, se pueden mejorar la cristalizacion y la cen~
trifugacion de log cristales de fructosa.

Otre caracterisiica esenmciml del procediaiento
de la presente invencidn es que el pH.de la solucion de
fructosa ‘'se ajuste dentro del intervalo de 4,0 a 6,0,
preferiblewcnte 4,5 a 5,5, antes de la evaporacidn, si
la hay, y entes de la cristalizacidn.

En la bibliograffa de la téonice anterior pa-
rece que se ha prestado poca atencion e la importancia
de un control exascto Gel pH durante los wétodos de oris-
talizgacidn de la fructosa, y los intervalos de pll sugeri-
gos en los procedimientos de la tecnica anterior varian

mucho. Por ejemplo, el wétodu de la patente de Jackson,

-7 -
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EB.UL. n¥ 2.007.971, sugiere un intervelo de pH de 6-7.
Se ha hallado que esie intervalo es demasiado alto, debi-
¢o a la répida forwacidn de productoe coloreados de de-
terioro, a ese pH, y a la epimerizacion de fructosa a zlu-
cosa y mannosa, que tiene lu,ar en soluciones de fructosa
neutras o alcalinas.

El método de Xusch y otros eu la patente aus-
triaca n® 489.610 suglere un awpliv intervalo de pi de
3,5 a 0,0, J. Burtaugh y otros, pateute de los EE.UL. nt
2.949,359, suypieren que el inteivalo de pH mds favorable
es por debajo de 4,0. Bsta propuesta esta de acuerdo con
los nallazgos de los solicitanies obitenidos con soluciones
dilufdas de fructusas

Durante el desarrollio del méiodo de la presente
inveneidn se ouservd que los rendiuientos de cristales
eran en algunos casos mucho mds pequefios gue los que po-
drian esperar. Por las investigaciones se ha hallado que
el intervalo de pH dé 3,0 a 4,0, que originalmente se ha-
bia considerado que era el mé# favorable para minimizgr

la degradacion y epiwerizacion de fructosa a altas teups—

“retures, en bage al estudio de la técnica anterior por

los solicitanies, no era un intervalo de ph favorable pa-
re la cristalizacidn de soluciones que tienen alte con~
centracidn de fructosa. Por revis.on de la bibliografia,

incluyendo A. Saprauov: Sacharnaja Promyslennost 9 (1968),
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pag. 19, y Kato y otros: Agr. Biol. Chem. 33 (1969), pagz.
939, los solicitanies han llegado a la conclusidn de que
la Gegradacion ée la fructose a altas tewperaturas es wi-
nima si se mantiene wn pH en ¢l intervalo de 3,2-3,6. Se-
gun R. Jackson, U.S. Bureau of Standards uesearch Paper
RP 611 (1933), la evlabilidad Je la fructosa pasa por un
wdximo e un pH de 3,3. R. Jackson lleyd tembién a la con-
olusidn de que le concentracidn de la solucion no influfa
gobie la degradacién de la fructosa, exn base & sus estu-
dios de soluciones con concentracliones de 2-10 gralos por
10v wl. En realidad, la fructose se deetruye rapidamente
en soluciones newlras o alealinas (pH mayor gue 6), y a
pH bajo, uwenor que 3, se Tormen difructeosas y sus annidri-
dos, junto con otros productos de deterioro.

Se ha haliado aliora, inesperadamente, que.un
intervalo de pH de 4,5-5,5 proporciona el intervalo de
»H més favoravle para cristalizar fructosa de soluciones
acuosas concentradas. Durante el curso de loz estudios
se hizo evideute que la influencia del pH sobre la forma-
cion de difructosas y aenhiGridos de difructosa, indesea-
bles, aumenta en las soluciones de fructosa e altas con-
centraciones. También se halld que lag cantidedes relati-
vas de log siete principales productos de deterioro varian
con un cambio de pH, que se libera a_ua cuando ze Lforman
anhic¢ridos de difructosa, y que cuando una solucidn con-

centrada de fructosa (uds del CC,. de £0lidos) se mantiene

-0 ..
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e una temperaturs de 60¢C & un pH de 3, mas del 10w de
la fructosa se convierte en difructosa dentro de 10 ho-
ras,

Ademas, se cree que las difructosas y los an-
hidridos de difructosa son realmente inhibidores de cris-
talizacion.

Efectuando el procedimiento de la presente in-
vencion a un pH de 4,0 a 6,0, preferiblemente 4,5 a 5,5,
més preferivleiente 5,0, se experiseuta un winimo de des~
truccidn de la friuctosa: Ello tieue comwo resultado un
rendimiento ausentado de cristales de fructosa de la di-
mension grande deseasda, entre 200 y 600 /um, dentro de un
tiempo de cristalizacidn wds corto. El tiempo total de
cristalizacion disminuyd, por ejemplo, de 130 horas a
120 horas, y el rendimiento Ge fructosa criétalina auuen-
td a 45-50% de la sustancia seca en solucidn, en compara-
¢cidn oon'30-3b% Ge la sustancia seca a uﬁ pH comprendido
entre 3-4.

A continuacion se da una descripeidn detallada
de le invencidn. Se describe una cristalizacion en dos
etapas que se efectla en dos eristalizadores separsdos.
El objetivo es lz cristalizacion dg fructosa de una so-
lugidn scuosa cuyo contenidc de suctancia sece es aproxi-
madamente S0 a 94 por ciento en peso, y la pureza respec-

to a la fructosa es aproxiwadanente 9C a SY por cicuto,

- 10 -
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¥y donde la impureza es glucosa. Cowo resiliado se obtienen
eristalis cuyo tamafio, se un 2e deteriud Jor el eusg,o

de ta.rzado cefiuwide uas adelaate, eu 300 & 50U /oy Y

la cantidad de criztales eg 45 o % por ciento eu peso

de la canlioad Ge suctawcia ceca. Ia pureza del producto
acabado es wayor gue Y4,> por ciento respecto a la fruc-
toga.

La siguieute etapa del procediusicuto iumplica el
ajuste del pH de la solucidn acuosa descrita en el parra-
fo anterior. kl pH e la solucidu ce dGeve gjustar deatro
del invervalo dc 4,0 a 6,l, prereriblewente 4,5 a 5,5, y
wgs preferibleuente a pH 5,0. ksto se puedes hacer, por
ejeuplo, por adicidn de uma tolucidn acuosa de Ro,C03e Un
wétodo alternativo adecuado consiute en ajustar el b
mediante un intercawviador de aniones. uste Ultimo proce~
dimiento e pusde efectuar convenientewente si la solu~-
oion de [iructosa se odtiane por el uwétodo de la patente
de iLelaja, wit.UL. 0% 3.692.52, usando un intercamblador

de aniones antes ce separar la ir.ctosa de la glucosa.

Etapa 1

(a) e llema el cristalizador n% 1 con la solu-

_cion zcuosa de fructosa descrita en el parrafo anterior,

cuya teuperatura se controla a tal nivel que la solucidn

ceté satlrawa respecto a la fructosa (t = 5% a 658C).

-1l -
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(b) Se atigde a la soluecicu ura pequeda cautidad
de cristales de fructosa de la w8xiue uniformidad de ta-
Jafio, como eleuenios cristalinos, ya sean cristales de 5
a 10 /i suspendidos en isopropancl, o cristales meyores,
por sjemplo de o0 a 10u /Ay en seco. La cantided (mg)
de cristales de siembra depende del tauafio (ds) de los
cristales de siewbra, de la cantidad (i) de cristales
acabados, y del tawaiio (L) de cristal desendo, segun la

siguiente ecuaciodn:

E-..

m, /[Tons/ = (dQ) 5w [Tong/

(¢) Tras ello se aumenta la sobresaturacion de
la solucidn resgectb a la fructosa, disminuyendo la tem-.
peratura, y mediante un control prozramado de la tenipe-
ratura se produce la maxime velociuad ae cristalizacidn
sin formacidn de nuevos eleowentos cristalinos qué estor-
ban. El programa de temperatura depende de lg pureza y
del contenido de suztancia seca de la solucion usada pars
erigtalizacidn, y esos programas se compilan sobre bsses
experimeritales para los diferentes casos. kediante mues-—
tras que se toman a intervalos especificos, de las que se
determina la sobresaturacidn de las aguas madres, se com-

prueba si es correcto el programa y, si se requiere, se

- 12 -
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puede cambiar durante la cristaiizacios. de ha hallado que
la sobresaturacion dptiwa respscto a la fructosa esta
comprendida entre aproxisadamente 1,1 y 1,2. Los prograuas
de enfriamientc sc calculan preferivlewcite de manera que
g0 wantenza la sobresaturacion Gentro de ese intervalo
duranie le crisializacidn.

(¢) Ia cristalizacion reguiere aproximadauente
50 noras, tras lo cual la tewperatura de la masa es 25
8 3500, dependiendc tambidn e¢sto del tipo de solucion
usada. Al linal de la etapa de cristalizacidn, la cantidad
de cristales es aproximadamente el 50 por cientio en peso

del contenlido de sustancia seca en la uasa.

Etana 2

&1 eristalizador n% 11 se llena simulténcamernte
con la m@se liste obteuida de la etapa precedente, y con
una soluoidn de nuova amportacidn cuye temperatura ge ha
controlado, antes de la alimentacion, hastae tal nivel
que, Jjunto con la umasa, forme wua mezcla en le yue las
aguas madres eatén saturadas o ligeramente subsaturadas
respecto a la fructosa. Tras el llenado ce efeotia un
ajuste fino de la temperatura.

' ras eso se efectlan las mismas operaciones que
las operaciones (¢) y (d) de la etapa 1. Una vez termina-

do el procedimiento, los cristales de Iructosa se separan

-13 -
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de las aguas mediante centrifugacion. Las maquinas cen-
trifugas mis adecuadas son aquéllas del tipo usado en la
recuperacidn de azucar. Debido a la gran viscosidad de
la masa es necesaria una gren fuersza centrifuga. Un apa-
rato preferido tiene un diametro de tauwbor de 107 a 122
em y una velocidad de rotacion de 1400 a 180U r/min: kn
une operacion tipica se llena una wdquina centrifuga de
107 cm con 120 a 250 kg de la nmasa de cristales de Iruc-
tosa. Los cristales se ldvan con agual(l~2 litros/%anda).
A wmedida que los crisuales de fructosa salen de la cen~
trifuza, su contenido de azua residual es aproximadaﬁen—
te 1,5v. El tieupo de centrifugacion de cédda tande, in-
¢luyendo llenado, centrifugaoién y descarzm, es 10 a 14
min. La capacidad de una méquina centrifuza de este tipo
(diametro 107 cum, aitura de testa GCu mm) es 250 a 500
kg/h.

"Como eristalizadores I y II se usan depositos
cilindricos horizoniales cuyo didmetro es 2 a 2,7 m. Ex-
teriormenie estdn bies aislados, para evitar pérdidas de
calor. Estan provistos de un eje que les alraviesa, en
el que estan montados tubos anelicoidales de refrigeracidn.
La velocidad de rotacidn del eje es 0,75 a 1,5 rpm. El
drea de refrigeracion es aproximadamente 2,5 mz/ms. El
volumen (longitud) de los cristalizadores aumenta de eta-

pa en etapa, dependiendo del tamafio final del cristal de

- 14 -
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la etapa, couwo si ue:

Vip (dII 3
vy 4

donde VI es el volumen del cristalizador I y ViI el vo~

Jumen del cristaligzador II, ¥y dI N dII el tamfio finul

de oristal en las etapas 1 y 2 respectivamente. Esta
disposicidn proporciona un coutrol indirecto de la tem-
peratura; la temperatura del agua que circula por los
tubos de refriseracidn esta controiada, y debido z la
gran area de refrigeracién se obbiene una diferencia pe-
quefia de temperatura entre la masa y el asgua de refrige-
racidn (2 a 7%C). Si se desea, m0 puede usar un méﬁodo
directo de control de lewperatura.

También se puede favorecer la cristalizacidn
evaporando agua de la wasa, por éjemplo soplando aire
¢aliente seco sobre su superficie.

En le tabla siguiente se dan valores para una

oristalizezcidn efiocaz.

Teblae 1
Etepa 1  Ltaps 2
Volumen de cristalizador 10 m3 31 m3
Cagtidad total de fructosa 13 % 40 t
Tiempo de cristalizecidn 50 h 60..h

- 15 -
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Etépa 1 BEtapa 2

Tanafio de eristal 290 /i 500 /v
Cantidad de cristal 0,3 t

Repdimiento de la centrifuga-~
cion 20 - 21 %

En vez de dos cristaligzadores separados, I y
IT, se puede usar un solo cristsligador. Tanbién es po~
sible efectuar la cristalizacidn en mas etapas de dos,
por e¢jemplo en tres o cuatro etapas, o incluso en mas
etapas, y para ello se puede usar un numero de dispositi-
vos de cristalizacion correspondiente al numero é¢ eta-
pas, 0 golo un dispositivo de cristalizacidn. Adeuwas,
couo elternativa, se puede usar una combinacidn de las
dos alternativas antes presentadas, por ejemplo un néto-
do en tres etapas en el gue las etapas 1 y 2 se efectﬁaq
en el wiswo dispositivo de cristalizacion y la etepa 3
en un dispositivo de cristalizacidn separado. Cuando se
usa un cristalizador para varies etapas, su volumen ha
de corresponder al volumen de la solucidn de la Wltima
etape a efectuar en €l. En tales casos, por ejemplo, el
cristalizador puede estar provisto de un eje vertical en
el que se montan tubos de refrigeracidn nelicoidales. En
cadg wno de esos wétodos alternativos, el pH de la solu~
cion de fructosa que se introduce en el cristalizador de-
be estar comprendido entre ph 4 y 6, preferiblemente 4,5

a 5,50
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Los d¢ibujos adjuntos dan una deseripcidn gra-

fica de uua erivializacidn en doe elapas en dos crista-

lizadores. La preseniacidn gréfica se na obtenido de
una cristalizacidn a escala industrial, de fructosa, a
partir e una solucidn que contiene o7, por ciento de
fructosa, 4,% por ciento de glucosa y ¢ polr ciento de
agua. '

En los divujost

La Figura 1 presenta la cantidad total (eje
de ordenadas) de fructosa (parte izquierda) y la canti=-
dad de fructosa cristalizada (parte derecha) en el sis~
teus, en toneledas, en funcidu del tiempo (eje de absci-
sas), siendo el tiempo toial de cristalizacion 110 ho-
ras,

La Figura 2 presenta la tewperatura de la so-
lucidn de fructosa en ¢C (ordeindas), en funcidn del
tiempo kabaoimas),

La Pigure 3 presenta la cantidad de fructusa
cristalizada en el sistewa (ordenadas), en tanto por
ciento, en funcicn del tieupo (abscisas),

La Mgura 4 presents el tamatic de cristal de
la fructose en el sisvema (ordenadas), en /um, en fun-
cidn Gel tiewpo (absecisas),

Las Figuras 54 a 54 dan una descripeidn grafi-

ca de las condiciones wusadas durante una realizacidn

-17 -
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4
preferidd del procedimiento de la preseute invenciodn.

En las figuras 5A-5H se representa en el eje

de abscisas el tiempo; la mitad de la izquierda se re-

fiere g la etapa 1 y la mitad de la derecha & la etapa

2. En la figura 5-A la zona rayada corresponde al con-

tenido de cristales.

Las tlagnitudes representadas en el eje do

ordenadas ei1 cada caso son las sigulentes:

FLGURA 5A: peso de masa, tonelada de sustan-

cia seca.
FIGURA
FIGLRA
FLGURA
PLGULA
hora},
PIGURA
FPIGURA
FIGURA

dres (%),

5G:
SHs

teuperatura (°C)

eriztal/masa (%)

: tanafio de cristales (/um)

velocidad de cristalizacidn (/um/

: purezas de aguas madres (%)

sobresaturacion

sustaucia seca en las aguas ma-

La Pigura 6 es un cristalizador continuo,

Lee Figuras 7A y 7B mueStran graficamente la

formacion de difructosas (Fig. 7A) y egua (Pig. 78) a

602C, en soluciones de fructosa que contienen .SC;. de

sélidos, duranie almacenawiento por un periodo de 12

horas, a un pH que variabg entre 1,9 y 5,0.
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Ia Figura 8 es un prafico que wucetra el ren-
dimiento mejorado (eje de orderadas) gyuc se obtiene se-
gun la presente invencidn. En abscisas se representa el
pH.

Ta Fisura $ es un diagrama de un cromatograma
t{pico dé productos de deterioro de la fructosa, obteni~
dos & pH menor que aproximsdamente { en soluéiones de
fructosa concentradas aluacernadas a temperaturas eleva-
das. La mancha n¢ 3 es la fryctosa.

La Figura 10 es un grafico que umuestra la co-
rrelacidn entre pi, contenido de difructosa, (eje verti-
cal inferior) y rendiwmiento (eje vertical superior) de
cristales de fructosa, Los n¥ 1-53 se refieren al n¢ de

la muestra,

Ia Pigura 11 e® otro gréfico que muestra la
influencia del pH sobre el nivel de difructosa (absei-
Bas), y ®obre el rendimiento (ordenadas) de cristales
de fruectosa.

la presentacidn grafioa de las Figuras 1 a 4
8o ha dividido en cinco secciones: llenado del crista=~
lizador I, cristalizacidn en el oristalizador I (llama=
da preoristalizacidn), llenado del oristalizador II,
oristalizacidn en el cristalizador Il, y centrifugacidn.

En la Figura 1, la curva A presenta la cantidad total

de fructusa en el sictema, y la curva B la cantidad de
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fructosa cristalizada. Bl moweilo © maicado en la fizu-
ra es el wowento ea gue la solucidn empieza a ser intro-
ducida en el cristalizador I.

La quicia seceidn Ge la yrescataciln erifica
de las figuras 1 a 4 so refiere a la centrifugacidn de
la solucidn que coniiene los cristales. Couwo se na iadi-
cado antes, el tiewpo de centrifugacidn para un llenado
de una maguina de cenirifugacidn tipica requiers de 10
a 14 win para un ciclo completo de llenado, centrifuga-
cion y descarza. En el wétodo ilustrado en los dibujus
s8 usaron continuawente dos méquinas centrirugas, tenien-
do cada una de ellas una capacicad de 250 a bH0u kg/b,
hasta que se separaron log cristales de la taﬁda comple-
ta. La cantidad toiel de cristales fue 20 toneladas. Ls-
ta es la razén por le Jue cada uno de los dibujos mues—
tra un lapso de tiempo de aproximndamente 20 horas para
la operacidn de centriiugacidn. Respecto a las Figuras
3 ¥ 4, les curvas mucstran una li.era reduccidn de la
cantidad ue cristales de fructosa y del tamafio de los
cristales, que tiene lugar al prineipio de la ceatrifu-
zacion, y ello refleja las pérdidaq que tienen lugar du-
rante la elapa de centrifuﬁacién, ¥ en particular durante
el lavado de los crisziales para eliminar la solucidn que
gse adiiere a ellos.

En relacidn con la iransicion de la etapas 1

-20 -
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(eristalizador I) a la etapa 2 (cristalizador Il), momen—
to en que se afiade solucibn de nueva aportacion de la
misma naturaleza que la solucion de partida, se disuelve
una pequefla parte de los crictales de fructosa (Fig. 1),
se eleva la tewperatura (Fig. 2), la cantidad de corista-
les, calculada como tanto por ciento de la masa total,
se reduce sustanc.alumente (Fig. 3), y el tamafio medio de
los cristales se nace ligeramente uas pequeiio (Fig- 4).
El método eantes descrito, en el que la adicidn
de la solucidn de nuevé aportacidn tuvo lugar en la tran-
gicidn de la etapa 1 a la etapa 2, se puede modificar
de manera que se este afladiendo solucidn nueva continua-
mente durante la etapa 1 hasta su final, en cuyo casn no
tiene lugar més adicidn en la transicidn a le etapa'Z.
Este método se efectia como dos etapas pero en un Ccrise

talizador, como sigue:

Etapa 1

Se introduce en el cristalizador une solucidn
gque contiene 87,5 por ciento de fructosa, 4,5 por ciento
de glucosa y ¥ por ciento de sgus, ¥y ;uya temperaturs es
tan alta (652C) que estd subseturada respecto a la frue-
tosp. La cantioad de solucidn es tal que, junto con los

cristales de fructosa a afiadir como slementos oristalinos,

constituye una mase en la que aproxinadamente 15 por cien-
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to en peso del contenido de sustancia seca esta como
cristales. Se enfria la solucidn hasta el punto de satu~
racidn, y se afiade le cantidad necesaria de elementos
cristalinos, cuyo tamafio de cristal ¢g aproximadamente
100 sum. Por ejemplo, si la cantidad de solucidn es 900
kg, en los que hay 830 kg de sustancia seca, se afiaden
150 kg de eleumentos cristalinos de 100 /um de tauwafio.

Se reduce la temperatura hasta un valor (50 a 55¢C) tal
que se alcancen las condiciones optimas para el craci-
miento‘de cristales, incluyendo el grado optimo de sobre-
seturacidn dentro del intervalo de 1,1 a 1,2, y sc man-
tiene constante la temperatura. Dado que, & causa de la
oristaligacidn, la fructoss estd saliendo constenieuente
de la solucidn, hay que llevar anore constentemente mes °
golucidn a la masa} para que las condiciones queden inai¥
teradas. ¥l grado de scbresaturacion ha de permanecer
dentro dél intervalo Gptimo. Cuando los cristales orecen
también crece el drea de los eristales, ¢ lgualmente la
cantidad de fructosa que se este cristalizando por unidad
de tiempo. Esta es la razon por la que la velocidad de
edicidn de la solucidn se acelera continuemente, segin
un programa que se ha establecido de antemano. Cusndo el

cristalizador se llena, se detiene la adicidn de solu-
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deta etapa es una cristalizacidn con refrige-
racidon del mismo tipo que la descrita en la etapa (c)
del método primero d¢e lou antes descritos. Con ella ge
enfria la uasa desde 50-55%C hasta que se alcance la teu~
peratura a la gue la cantidad de cristales es aproxiva~
damente 50 por cieunto en peso de la cantidad total do
sustancia seca de la uasa.

la referencia a la Pizura Y servirs para 8xpli-~
car en uas detalle las consideracibnes descritas en las
etapas 1 y 2 anteriores. Los camblios del peso de pass
expresado en toneladas de sustanoia sseca, temperatursa,
proporcidn entre cristales y wass total, tamafio de srise
tales, velocidad de cristalizacion, pureza de aguas na-
dres, grado de sobresaturacion y contenido de sustancia
goca de las aguag medres se describen, cada uno, en fun-
cion de curvas que'siguen el procedimiento coupleto. Se
observaré que ol origializador quede completamente lleno
el término de la etapa 1, y que durante la etapa 2 se
merntienen lae condi.iones de cristalizacidn Sptiumas por
reduccion de la temperatura de la masa, para mentener la
sobresaturacidn respecto a la fructosa dentro Gel inter-

valo de 1,1 a 1,2.

2

Bl dispositivo Ge cristalizucidn es un depdsi-
to del mismo tipo que ue na descrito en relacion con el

primer método. Para aiiadir la solucidu te usa una bomba
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de capacidad ajustable, a la que se ha acoplado un me~
canismo de programacion para producir una adicion de
solucion a velocidad yue se varfa segun el programs de-
seado. |

La siguiente tabla da valores para una cris-

talizacion efectuada.

Table 2
Volumen del cristalizador 30 m3
Masa 29 w = 42,9 % 39,5 ¢ de susbuncia
geca

Tamafio de los cristales obtenidos.. loo/um.a 500/um
Tiempo 120 horas

Cantidad de cristales recuperada 19 t = 49% en peso
de la fructosa conte-

nida en la soludiﬁn
originel.

. En la cristelizacidn segin la invencidn se pue~
de usar como cristales de siembre una masa de oristales
tomada de una etapa a propésito de la cristalizacidn an=-
terior. Por‘ejemplo, se puede usar como cristales de
siembra la mase de cristales que queda tras la centrifu-
gacidn en el udtodo de la invencidn.

Cuando se usan toneladas, abreviadas a veces
en 1o que antecede coMo tn y t, en la memoria descrip-
tiva y reivindicaciones de la presente solicitud de pa-~

tente, se quiere decir toneladas métricas.

- 24 -



10

15

20

25

Cuando se wenciona un tamafio de cristal en lg
anterior meworis descriptiva 0 en las reivindicaciones
adjuntas, el tamafio de oristal se deterwind a partir de
uuestras saecas y del producto final, mediaute los ensayos
de tamizado (Grist) que han sido adoptados tentativamente
por la Comisidn international para uniforwizacion de mé-
todos de andlisis de azicar (International Comuissior for
Uniform Kethods of Sugar Analysis), como uétodo normali-
zado para determinar el tamafio de los cristales de &azu-
car. Este método estd descrito en las pAsinas 94, 95 y
96 de De Whalley (kd.), ICUkbA liethods of Sugar Analysis
(Nétodos ICUMSA pars andlisis de azucar), klsevier, Nusva
York, 1864.

Durante los méiodos de cristalizacidn se deter-
wind por exemen microscdpico el tamafio de cristal de los
cristales del jarabe.

El término "sobreésaturacidn”, tal oomo se usa
aqui y en las reivindicaciones adjuntas, e define por
la formula de Cleasen y Holven (Honig, P.: Principles of

sugar technology (Principios de tecnologle del azlcar),

vol. II, Elsevidr, Nueve York 1959, péy. 232) como "coefi=

ciente de sobresaturacion", que se expréesa por la fdrmula:

sobresaturacidn = [/ §/il P, T
1/

-2h -



10

15

20

25

o/ = proporcidn azicar/ague para una solucidn
de pureza P y temperatura T.
31/W1 = proporcidn azlcar/ague para una solucidn

saturada de pureza P y lemperatura T.
(azicar = fructosa)
la cristalizacion continua se puede efectuar en.
un cristalizador que es similar al usadd en la cristeli-
zacion discontinua. Sin ewbargzo, en el procedimiento de
cristelizacion continua se prefiere dividir el crisializa-
dor en secciones, medianie paredes, y ceda seccion esta
provista de un dispositivo separado para control de tem-
perature y para adicion Ge solucidn de fructosa. Eﬁ las
paredes divisdrias hay asujyeros a través de Los cusles
fluye continuamente la masa desde una secoion a otra. Ca-
da seceidn puede ser taiubién un aparato separado, en cu- -
yo caso la mgsa fluye desde un cristalizador a otro. Los

cristalizadores pueden ser del mismo tawmafio o de tamefios

diferentes.

En la Pigura 6 se muestra un cristalizador con-
tinuwo tipico, que funciona como sigue:

Dasde un depdsito de slimentmoidn que estéd pro-
visto de agitador se afiade continuamente o en porciones
una masa de cristeles de siembra, suspendidos en solueidn
saturada de fructosa, a la primera seccidn del cristaliza-

dor. Simultdneamente se afiade continuemente, a velocidad
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controlada, a la priuera seccidn del cvi-talizador, so-
lucidn de rructosa cuya temperatura c¢s tan alta, respec—
to a la fructosa, que esta saturada o li.eramente inse-~
turada. Bn ssta seccion se eufria la wmasa hasta una cier—
ta temperatura, de wanera que losc cristales crezean a
la wdxiua velocidad sin formacidn notavle de cristales
nuevos.,

A la wmasa gque ha fluldo a la sesunda seccion
ge afiade solucion de fructosa sinilar, a velocidad con-
trolada, y se reduce de nuevo la teuperatura de la misma

manera yue en la prisera seccidi. L1 en euvta seccidn ni

~en lds siguientes se awnaden cristales de siembra.

El pumero de seccionss sucesivas pucde veriar,
y el iutervalo de funcionauiento de cada seccion depende
del numero y tawafio de las secclones. Ln la siguiente
Tabla 3 se dan las cifras caracteristicas que siguen al
funeicnamiento de un cristaligador continuo dividido en
5 secoiones, donde ol tiewpo en cada olapa cs siwilar,
20-50 horas. La cepacidad de este crisiamlizador es apro-

xlmadanente 140 kg/h de oristales de rructosas
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Table 3

Cristalizador countinuo

Etapa I II III Iv v
3 , .
Volumen w 0,3 0,75 1,5 2,8 5,0
Cristales de siembra 1ou£um '
kg/] 0,9 - - - -
Solucion de fructosa, X }
2» de sust. seca 1/h 12 18 30 52 ba

Crecindiento de cris~

talss

/un L.0U~150 180-240 240-320 320~380 380-440

Cambio de teupera-

tura

Superficie de enfrig o
miento m

15

20

25

20 50-45  45=40 40-35  35-30 30-25

2 3 455 9 1d

Las Figuras TA y 7B auestran la influencia de

los cambios de pH dentro del inter&alo de pH 1,S e pH 5,0,

sobre la cantidad de difiuctusas y cantidad de agua forma-~
das durante almacenamiento de soluciones de fructosa con-
centradas; a una temperatura de 60%C. Las difructosas se
analizaron por crouatograma en capa delgads, mientras que
el agua se halld por el método Karl Fischer.

Se ve que la fructose cambis rdpidamente a di-
fructo;as y sus aunhidridos a pH 1,9, miéntras que a un pH
de 5,0 la cantidad de difructusas formadas estd en un mini-

0. Anélogamente, se liberan cantidades sustanciales de azua
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cuando se forman anhiaridos de difructosas, y ello se
mwuestra en la Figura 7B.

La Figura 6 resume los dalos de rendiwmiento
a partir de un cierto ndmero de wéiodos de cristaliza-
cion efectuados a un pd comprendido entre 3,5 y 5,0.
Llas seis determinaciones que se wuestran en el grafico,
en el intervalo de 3,v a 4,0, se touaron ée experiencias
de produccién comercial, y wuestran la amplia variacion
y relativanente bajo nivel de los rendimientos. Lags cua-
tro deterwinaciones en el intervalo de 4,5 a %,0 wues-
tran wenos fluctuacion y mayores rendiwientos, compren-~
didos entre aproxiwadamente 40 y aproximadamente 45%.

Ja Figura 9 muestra un tipico cromtogsrama en
capa delzada en ol que los productos no identificaéos
de deterioro de la fructosa se muestran como manchas né
1, 2, 4,.5, 6, 7Ty 8+ La wancha n® 3 es la fructosa. La
répida formecidn de difruotosas disminuye la pureze y
la concentracion de la fructoss en la solucidn, y por
tanto tienle & inhibir la cristalizacion de la fructoea
v & disminuir el rendiwiento de cristales. Adewds, paro-
¢é haber ung ruerte influencia separada sobre la crista-

lizacidn, causada por la preseucia de las difructosas y

sus anhidridos, que parece cauear una real inhibieidn

de la crisializacidn.

le FMigura 16 da datos recozidos de 53 uuestras,
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datos que muestian la uejora de rendimientos oblenido
ajustando el pH de la solucidn de fructosa a aproxinada-
wente ph . Los rendimientos totales antes de centrifu-~
gar, secar y tawizar son 2-3j mayoreés. El gréfico supe~
rior da para cada muestra el rendimiento, como tanto por
ciento del conteride original de fructosa. Se observara
que desde la wuestra 16 en adelante se ajusté €l oH Ce
las muestras & aproximedamente pH 5.

Bl grafico inferior de la Figura 10 indice el
tanto por ciento de difructosas en cada muestra respec-
tiva, habiendo sido determinade el nivel de difructosas
por crouatogrefia en capa delgada.

La Figura 11 da dalos que nuestran la influen-
ecle del nivel de difructosas sobre el rendimisnto de
fructosa cristalina. Ccmo g8 puecde ver por los datos,
hay une correlacion entre un conténido alto de difructo-
ga y un rendimiento bajo de cristales de frucétosa. Si
el pH de la solucidn de fructose se ajusta a aproximada-
wente piH 5 antes de comenzar el método de cristalizacidn,
8l contenido de difructosa en las azuas mnadres sa mantiew~
ne por debajo de 3, ¥y usualmente por debajo de 1,5%.

, Si en lo que antecede y en 1o gque sigus se ha-
ce referencia al pH de las soluciones de fructosa, el
pH de la solucidn se widid tras dilucidn de ung poroidn
de la wuestra nasta aproxipecanente 5C; de sustancia se-

A
4
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ca.

mjewplo I

“8 obtuve sclucion de fructosa por el wétodo
de Melaja (Pat, Ls.UU. n® 3.692.562), y se cristalizo
gegun la cristalizacidn en dos etapas amtes deseriia,
cuyos resultados se resumen en lg aiberior Tablall.gAnr
tes del ajuste del pi:, la zclucidn couteniz 7%5- en peso
Ge sustancia seca. Bl S8 de la subtancia seca etra fruc-
tosa, y la solucidn tenia un pi de 3,6.

Bl ph de la wulucidu se ajusid anles de Ja
etapa de evaporacion, por adicidm de 3,% xg de Na2c03
como solucion acuosa. L1 pH ajustado era 5,0 {cuzndo ge
Wldid trae dilucidn de uua muesira hasta aproxissdesen=-
te 505 de sustancia seca).

Iras evaporacion hasta 92,%. en pcso de sustan~
ci2 ocea se oriwptalizaron 31 w de 1a solucidn, siendo
el tliempo totel de orieializacidn 110 horas (etapa 1 =
40 horas, y etapa 2 = U Lorcs). sl recuiviento fué 21
t, 10 qué i.u8ld a 4% de sustancia seca comwo cristales

de fructosa.

Lijewplo IT

. . N 4 s 7
Se preparé 5 cristalizo una solucion de fructo-

sa como se Gescribe en ¢l Bjemplo I. El pH se ajusto a
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5,1 antzs ¢e la evagorzeidn, por adicion de 4,3 kg Ge
Ha2003. La solucid: se evapord nasta 92,7r de sustancis
saca. El contenido de fiuctosa era 7,0 de la susten-
cia seca. La cristalizacidn se efectud en dos etapas,
siendo el tiempo 50 horas + 70 uworas. Lé teuperatura £i~

nal fué 3b,99C, y el rendimieato fué 21 t ¢ 49w de sus-

tancia seca cowo cristales de fructosa.

Ejemplo I1I

Se prepard y eristelizé uua solucidn de fruc-
tosé como en el Ejewplo I y IL. El pH se ajusto a 4,9,
¥y la solucidn se evapord nasta Y2,5% de sustancia seca.
Bl contenido de fructosa era 97» de la sustancia seca.
La cristalizacidn se efectud en dos etapas, en 60 horas -
4+ 7¢ koras. La tewperatura final fué 35,5%C. Bl rendi-~
miento fue 20 t § 445 de sustancia seca como fructosa

cristalina.

Ejemplo IV

S8 prepard y cristalizd une solucidn de fruo-
tosa como se describe en los Ejemplos I~III. El pH se
ejusté a 4,5, y la solucidén se evapord hasta 92,5%. El
contenido de fructosa era 96n. La ¢ristalizacidn se efec-

tud en 60 horas 4+ 70 horas, y el rendimiento fué 445 de

la sustnucia seea cowo crisivales de fructosa.
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Bjeuplo V

Se prepard y cristalizd una solucidn de fruc-
tosa cowo se deserilbe c¢n los ejeuplos anteriores. El
pH se ajustd & 5,5, y la solucion se evapors hasta
92,4%. Bl conlenido de fructosa fue 96;.. La cristaliéa-
cidn se efectud en 60 aoras + 70 noras, y el rendimien-
to fue 43 de la sustancia seca como cristales de fruc-
tosa.

La presente solicitud gue corresponde a Ja
presentada en los Estados Unidos de América, el 28 de
Enero de 1974, bajo el Numero 437.224 (parcial), se
acoge & los bereficios del Articulo 51 del vigente Es-

tatuto sobre Propiedad Industrial.

~ HEIVINDICACIONGSS -

Los puntos de invencidn propia y nueva, que
g8e presentan para que sean objeto de esta solicitud

de Patente de Invencidn en Espaiia, por VEINLE afios, son
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los que se recogen en las reivindicacioqes siguientes:

12.- Un método para cristalizar fructose de
ung solucidn acuosa de la misma que contiene glucosa co-
wo iwmpureza, gue cowprende las etapas de: (a) proporcio~
nar una solucion acuosa de fructosa gue contiene gluco~
sa como impurezg y al nenos aproxiuedemente S0 por cien-
to de sustancia seca, siendo el contenido de fructosa
en la sustancid seca al menos aproximadamente 90 pbr
ciento en peso; (b) ajustar el pH de la solueidn a un
valor comprendido entre 4,0 y 6,0, preferibiémente'4,5
¥ 5,51 (¢) llevar la solucion acuosa de fructosa a una
temperatura a la que esté saturada respscto a la fruc-
tosa; (4) afiddir cristales de siembra de fructosa 2 la
solucion; (e) reducir la tewperatura de la masa resul-
tante; a una velocidad controlada, para hacer que la me~
86 esté sobresaturada respecto a la fructosa, y para
provooar ﬁn aunento Gel tamafio de cristal de los orista-
les de siembra sin formacidn sustencial de nusves cris-
tales de fructosa; y (f) separar los eristales de fruc-—
tosa de la massa, cuando el tamafio de cristal ests com-
prendido entre aproximadamente 200 y 500 /e

28 .- Un método segun la reivindicacidn 18,
donde la masa de la etapa (e) se mantiene a une sobresa-
turacidn comprendida entre 1,1 y 1,2, respecto a la frué-

tosa.
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J8.= Un métodu seystn la reiviuuicacidn 14,
donde iras la forwacion de una caniiaad sustancial de
cristales en la etapa (e) de cristalizzcidn, se afiade
wng cantidad mdicionel de la solucidn mcuosa de Fruuvto-
sa de la etapa (b), coutrolaucuose la wewperatura y la
canvidad de solucion aliadida para proporcionar una Bolu;
cidn que esté en el punto de saturacidn respecto a lu
fructosa, se efectia waa segunda evapa de crislalisa-
0idn reduciendo de nucvoe la temperatura de la wasa a
veloecidad controleda, para aumentar el tamatio de los
cristales de fructosa de la wiswa sin formacidn susian-
cial de nuevos cristeles de fructowsa, y los cristales
de fructosa se separan de la aasa cuando el tamaiio Qe
oristal esta cowmprendiuo entre aproximadamente 20U &

560 /um.

4% .~ Un aéivco sesun la reivindicacion 32,
donde en la etapa (8) y segunda cristalizacidn subsi~-
gulente, la wnsa se uetlene & una sobresaturacion de
1,1 21,2, respecto a la fructosa.

58,~ Un métouo segun la relvindicacidn 3%, ca-
racterizado porgque la crisializacion se cfectua en no
menos de dos etapas, donde se usa para cada etapa un
dispbsitivo de cristalizacion separado, y doade el volu-

men ae la masa se aumeata de stapa en etapa,

. . .. . "
6¢.- Un método se,un la reivindicacion 3%, don-
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de en la etapa (e) se alecanza una cantidad de crista-
les de 45 a 55 por ciento en peso de la cantidad de
susbancia seca de la solucidn, antes de afiadir una can-
tidad de solucion nueva cuya temperatura es tal que,
Junto con la masa, forma una mezcla en la que la masa
esta aproximadamente en el punto de saturacidn respecto
a la fructosa.

7¢.~ Un uétodo sezim la reivindicacion 18,
caracterizado poryue la tewperatura de la mass se con-
trols en la etapa (6) en un cristalizador, para propor-
cionar las condiciones Optimas para el crecimiento de
los c¢ristales de siembra originales, sin formacida sus-
tancial de nuevos cristales, y, mientras se mantiens
esa temperatura constante, se aflade a la masa solucidn .
nueva, a la misma temperatura o0 a una temperatura mayor
que la de la masa, & una velocidad en aceleracion con-
irolada, correspondiente a la velocidad de cristaliza-
cidn, hasta que se llena el cristalizador, manteniéndo-
se la sobresaturacion de la masa respecto a la fructosa
dentro del intervalo de 1,1 a 1,2.

$8,~ Un método segin la reivindicacidn 78,
donde tras la etapa de afiadir solucion de fructosa se
disminuye la teuperatura de la masa, a una velocidad

controlada para mentener la sobresaturacidn respecto a

la fructosa dentro del intervalo de 1,1 a 1,2.
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94,- Un método sesln la reivindieacidn 1%,
caracterizado porjue se uga como cristales de sieumbra
una masa de cristales gue se ua towmado de una etapa
de una cristalizacion anterior.

10%.~ Un método segun la reivindicacidn 1%,
caracterizado porque durante la’ cristalizacion se sopla
aire calienle seco sovre la superficie de la masa, para
evaporar ajua de ella.

11%.- Un metvodo segun la reivindicacidu 18,
donde el uétodo se efcctua de wanera continua.

12%,.~ Un wétodo para cristalizar fruciosa de
une solucion actiosa de la wiswma, que contiene glvecsa
como impureza, qu: comprende las etapas de: (a) propor-
elonar una solucidn acuosa ée fructosa que contiené glou~
coma como lupureza y al menos aproximadamente 90 por
ciento de sustancia scca, siendo el contenido de fruc-
tose en ia sustancia seca al menos aproxiusdamente 90
por ciento en peso; (b) ajuster el ph de la solueidn a
un valor comprendido entre 4,5 y 5,5; (¢) llevar la so-
luecidn acuose de fructoea a une temperatura de aproxi-
wadamente 58 a 6420, a la que estéd saturada respecto a
la fructosa; (d) afladir crigtales de siewbra de fructo-
ga a2 la solucidny (e) reducir le tewperatura de la umsa
resultaniz, a una velocidad controlada, pars hacer que

la masa esté sobreseturada en el intervalo de 1,1 a 1,2
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con resoecto-a la Irwctosa, y para provocar un aumernto
del tauailo de cristal de los erisvalcs e sisudra sin
foruacion Sustarcial ds nuevos cricimsles de Fructosa;

y (f) separar los crisiales de fruciasa de la masa,
cuando el tamsfio ue cristal esta cowprendico entre apro-
ximadamente 200 y buv/ ui.

138.~ Uu méiodo segin la reivindicacida 1,
donde la solucion a0ubsa de frictosa countiene un disol-
vente orgaunico de vajo peso moleccular, elegido del gru-
po que coansta de metanvl, etaunol e isopropanol, & un ni-
vel de aproximadamentc 2 a aproxiumadamente 45 en peso
de los sdlidos de azicar presentes er ella, proporacionan-
do la presencia del disolvente un aumento de la veloci-
dad de oristalizacidn de la fructosa,

14%.- Un wmétodo para cristalizar fruetosa en
una solucion acuosa de la miswa gue contiene glucosa
¢omo lumpurcza.

Tal y cowo &c¢ ha descrito en la keworia que
antecede, :epreseatodo en log dibujos que se acoupatian

Y con log fines que se han especificado.
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