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La presente invencifin se refiere a un procedi-
miento para la fluidificacién y, més en particular, a un Erg
cedimiento para la fluidificacifn de materiales que son dif;
ciles de fluidificar.

Durante muchos afios se han utilizado diversos
tipos de procedimientos de fluidificacifn para cierto némeroc
de operaciones unitari;s y/o procedimientos unitarjos dife-
rentes, inclufdas las .reacciones quimicas y las operaciones
de secada. En el sistgma fluidificado usual, se suspende una
fase sélida erm una corrieﬁte de flﬁidardue se muevé hacia
grriba, usualmente una corriente de gas, mediante lo cual
la masa de partfculas s6lidas tiene el aspecto de un lfguido
en ebullicién, Lé fase sblida puede ser un catalizador para
favorecer una reaccifn qufmica, estando los reaccionantss
contenidas en el gas fluidificante, o bien la fase s6lida
puede ser un material que es capaz de reaccionar con el gas
fluidificante. Alternativamente, la fase sﬁlida puede ser un

material que se trata mediante el gas fluidificante, como en

el caso del secadoc por fluidificacién,

Una de ias principales ventajas de los sistemas
de lecho fluidificado reside en el hecho de que la gren turbu-
lencia gque existe en un leqho fluidificédo proporciona unas
elevadas caracterfsticas de transferencis de calor. Ademss,
esta turbulencia en el lecho flGido origina un completo mez=-

clado de los s6lidos con el gas fluidificante para formar un



sistema gas-sflido relativamente homogénec .
Sin embargo, los sistemas de lecho fluidificado
no carecen de algunas desventajas. Como es shora bien sabi-
do por los expertos en la técnica, el uso de sistemas flui-
5 dificados da como resultado, frecuemtemente, la formacién de
. canales en el lecho, un fenfmeno que es céusado por la for-
macién de bolsas o cavidades en la fase s6lida, que a su vez
dan como resiéltado el paso de gas a través de los sSlidos
que forman el lecho sin entrar en un fntimo contacto con la
10 fase sélida. |
E1 problemé de la formacién de canales en un sis-
tema de lecho fluidificado puede ser reducido a un mifnimo,
parcialmente, mediante el uso de una pluralidad de zonas tu-
bulares, a través de lzs cuales el gas fluidificante pasa en
15 contacto con la fase sélida. Cada tubo actGa, asi, como un
leche fluidificado individual que tiene una superficie de
seccifin transversal mucho m&s pequefa. Tales sistemas de
Echo tubular poseen ain mayores caracterfsticas de trans-
ferencia de calor, debido a que la pluralidad de zonas tu-
28 bulares aumenta la superficie disponible para la transfe-
rencia de caler,
Sin embargb, el uso de una pluralidad de zonas
tubulafes no ha enconirado aceptacién en la fluidificacién
de materiales que, debido a sus caracter{sticas de cohesifn

25 o adherencia, tienden a formar agregados o aglomerados y,
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por consiguiente, son dificiles de figidificar. La difi=-
cultad de fluidificer tales materiales ha sido explorada
por Gelhart en "Types of Gas Fluidization",.Pawder Techno=-
logy, 7, péginas 285 a 292 (1973). En esta publicacién,
el autor clasifics a los sblidos en los grupos A a D in-
clusive; que caraéterizan>materiales que tienen un tama-
fio medio pequeﬁé y/o una densidad de particula inferior a
1,4 gtamos/cma, como materiales del grupo A, Los materia-

les del grupo B se describen como poseedores de un tamafio

medio camprendido entre 40 micrometros a 500 micrometros

y una densidad comprendida entre 1,4 y 4 g/cm3. Los ma-
teriales de los grupos A y B no presentan problemas des-
usados desde el punto de vista de la fluidificacifn, Los
grupos L y D, por el contrario, presentan los preoblemas
de fluidifieaciﬁn m&s graves, siende adherentes los mate;
riales del grupc C y, como resultade de ello, tendiendo a
obstroir los tubss de pequefc dismetro.

Gehart seﬁalé que la fluidificacifn de tales
materiales se puede hacer posible o mejorarla mediante
el uso de agitadores o vibradores mec§nicos que reducen
a un minimo la formacién de canaleg en el lecho fluidifi-
cado. Sin embargo, ei'éutor sefiala que uno de los medios
mé&s eficaces para evitar difiéultades con tsles materia-
les, es la adicién al sistems de sblidos extrafos.

Hay cierto nGmeroc de materiales sblidos que
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caen dentro de las categorias de los grupos L y B como se
han resefiado anteriormente. £l almidén es un ejemplo de un
material del grupe C, puesto que el almidén tiende a ser
bastante adherente y, por lo tanto, tiende a obstruir los
tubos de pequefio difmetro, Se han efectuado intentes en la
técnica anterior paraAtratarfalmidones en uvn sistema de
lecho fluidificado., Por ejempleo, en la patente de f£stados
Unidos nGmerc 2.845,.368, se describe un procedimiento para
la conversibn de almid6n en dextrina, en un sistema de le-
che fluidificado, en el cual el reactor fluidificade inciu-
yé una pluralidad de tubos de transfersncia de calor conte-
nidos en el reactor para suministrar calor al almidfn gque
esté experimentando la conversibn. Una de las principales
dificultades con un sisteﬁa del tipo descrito en la patente
precedente es que el slmidén, cuando entra en contacto con
un catalizador &cidao, tiende a formar grumos o sglomerados
dentro del resctor de iechq fluidificado hasts un grado

a6n mayor. De este modo, la adherencia inherente del almi-
dén unida 2 ls mayor tendencia del almidén a aglomerarse cuan-
do entra en contacto con un catalizador, da como resultadeo
una grave formacifn de canales. Ls formacifn de canales, a
su vez, da como resultade una conversifn incompleta del
almidén en dextrina.

Adem&s, los reactores utilizados en la con-

.versifn de almidén en dextrina se caracterizan, frecuente-

.’QA

©en of

mente, por unz "zona muerta™ en la porcifn superior del

.
& ,00 -
. i LIS

k]
e, "
+

‘o
)

L]
o
L]

L4



15

20

.25

12.12.75

reactor, en la que sl almidbén pueds asentarse y ser someti-
do a elevadas temperaturas durante periodos prolongadcs, Pue-
de tener lugar la autoignicién, causando incendios y/o explo-
siones. Este problema puede ser particularmente agravado en
un aparatoc del tipo concebido en la pastente precedente, pues~
to que las superficies de transfereﬁcia de calor presentes en
el reactor de lecho fluidificado, cuando estén presentes en
un &rea superficiel suficiente paras proporcionar el- necesa=-
rio intercambio de calor, intérrumpen el flujo del flGido
dentro del reactor provocando la formacién de tales “zonas
muertas"”.

Por consiguiente, un objeto de esta inven=-
cién es proporcionar un procedimiento para la fluidifica-
cibn de sblidos dificiles de fluidificar, que super; las
desventajas anteriares;

Un objeto més especifico de la invencién es
proporcionar un procedimiento para la fluidificacién de
s6lidos diffciles de fluidificar, que se caracteriza por
la ausencig de "zonas muertas", homogeneidad mejorada y
caracteristicas‘mejoradas dé transferencia de calor.

| Un objeto adicionaltde la invencifnh es
proporcionar un procedimiento para la fluidificacién de
almidones en la produccién de productos de conversién de
‘almidén mediante procedimiehtos en los que los almidones

se convierten eficazmente con tiempos de permanencia rels-
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tivamente cortos, al'tiempo que se reduce a un minimo la
degradacién térmica y los riesgos de expleosibn y/o incen-
dio.

Estos y otros objetes y ventajas de la
invencién se harén evidentes més completamente en lo que
sigue y, con fines de ildstracidn, pero no de limitacién,
se muestra una reslizacifn de la invencibn en los dibu=
jos que se acompafian, como se describe en lo que sigue.

La presente invencifn va encaminada a un
pracedimiento(para la fluidificacibn de materiales sbli-
dos diffciles de fluidificar, en particular materiales
s6lides en particulas, gue tienen una tendencia a adhe-
rirse o a aglomerarse pars fnrma; masas cohesivas, Ls -
presente invencifn considera los procedimientos quimicos
y/o fisicos, en los que tales materisles en partfculas
son fluidificados y sometidos a transferencia de calor
durante ls fluidificacién, usualmente para suministrarles
calor,

De acuerds con la préctics de la invencién,
se hace uso de un sistems de fluidificaecién gque incluye
una zona superior fluidificada y agitada, y una zona in-
ferior fluidificads y agitada, con una zone intermedia
fluidificadsa constituidé ﬁor una pluralidad de zonas tu-
bulares que se cBmunican con cada una de las zonas flui-

dificadas superior e inferier, pasands asi el gas fluidi-
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ficante, hacis arriba, a2 trav&s de la zons inferior fluidi-
ficada y agitada, a través de la zona intermedia y por la
zona superior fluidificada y agitede, pars fluidificar les
sélidos en cada una de las tres zonaé.

La-transferencia de calor - al sistema fluidi-
ficado o desde €1, tiene lugar predominantemente en l1s zona
intermedia. lLas zonas tubulares de pequefio diémefro que cons-
tituyen la zona intermedis, estsn provistss de medios de
intercambio de caler, y los pequefios diSmetroscde la plura-
lidad.de zonas tubulares proporcionan una gran &rea de trans-
ferencia de calor.

El praceﬁimiento de fluidificacifn de la pre-
sente invencibn es particularmente adecuado para el trata-
miento de almidoneé, incluidas la conversifn de almidfn en
dextrina, la oxidacién de a2lmidén, etc., puesto que los al-
midones son adﬁergntes ¥y, por lo tanto, son dificiles de
fluidificar. La invenci6n considera, también, procedimientos
tanto fisicos como quimicos, tales como el secado, Los almi-
dones pueden ser eficazmente secados en la préctica de la
invencién, Adem8s, se pueden realizar etros procedimientos
ffsicos y/o quimicos con otros sélidos diffciles de fluidi-
ficar, incluiﬁds el carhén, etc.

ta figura 1 es una vista en seccién de un
reactor de lecho fluidificado, adecuado para ser utilizade
en el procedimiento de la'invenciﬁn;

La figura 2 es una vista en seccién tomada
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a2 lo iargo de las lfneas 2-2 de. la figpra l; vy que ilustra
un mayor nimero de tubos que en la figura 1, en la que sola-
mente se eligen cuatrc tubos con fines de sencillez de ilus=
tracifn,

5 La figura 3 es una ilustracibn esquem8tica del
procedimiento de la invenci6n5

De acuerdo ceon una realizacifin, las caonceptos de
la presente in?enciﬁn se aplican a la conversién de almidén
en dextrina, en una reacci&n catelizada ﬁcr dcide, a uns

10 tempergtufa elevada, en la que £l almidfén se introduce en
una zons fluidificada, que es agiteda continuamente. Desde
dicha zona fluidificada, se hace pasér el almidﬁn; bien sea
en corriente coinéidente o, preferiblemente, en contracorrien~
te ﬁon el gas fluidificante, a través de una pluralidad de zo-
15 nas flvidificadas tubulares y por otra zona fluidificada que
estd igualmente sometida a agitacién.

En le préctiéa preferids de la invencifin, el al-
midbn se& introduce en una zona superior fluidificada y se
agita continusmente en esta zona superior fluiﬂificada. Des~

- 20 de la zona superior fluidificada se hace pasar el almidén,
hacia abajo, en contracorriente con el gas'fluidificante, a
través de ls pluralidad de zonas fluidificadés tubulares, por
una zone fluidificada inferior que est§ igualmente agitada.

&

El proddﬁto‘formado se retira desde 1la zons fluidificada in-

25 terior,.
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Una de las importantes caracterfsticas del pro-

_cedimiento de esta invencifn es que tanto las zonas fluidi-

ficadas inferiores como superiores estén vigorosamente agi-
tadas para asegurar un completo mezcladp, tanto en las zonas
superigres como en las inferiores. Este agitacib6n sirve no
s6lo pare ﬂvifar la furmacibn de canales y, por lo tanto,
pera svitar una incompleta conversién del salmidé6n, sigo que
actla también de manera que ihpide la formacifn de las 1lla-
madas “"zonas muertas” en el recipiente de reaccibn y, de
este modo, evita la carbonizacién y 1la indeseable degrada-
cibn térmica del almidSn.

Como es bien sabido por los expertos en la técni-
ca, las dextrinas son‘los productos de la degradacifn del
almidén oStenidos por calentamiento del almidén en un esta-
do relativamente seco, en presencia o en ausencia de un éci~-
do, Normalmente, el almid6n de mafz contienes desde aproxima-
damente un 10% hasta aproximadamente un 12% en peso de hume-
dad; durante el célentamientu en seco del almidén natural-
mente seco, se elimina esta humedad, despu€s de lo cual co-
mienza la conversifn en dexfrina y la ramificacifn. Durente
ls reaccifin de conversién en dextrina se efectfian tanto la
hidr6lisis como la condensacifn. Ls ramificaciftn tiene lugar
como resultado de 1a nueva palimerizacién dsl almidén par-
cialmente hidrolizéao, cuand; 1s hemedad del ailmidén es

inferier a un 3% en peso, aproximadamente.
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€1 £érmino valor equivalente de dextrosa (D.E.)
se utiliza aqui paras hacer referemncia al ceontenido de azl-
cares reductores de los sblidos disueltes en un hidroliza-
do de almidén o dextrina, expresado como porcentajes de
dextrasa tal como se mide por el método de Schoorl (Eﬁcyclo-
pedia of Industrial Chemical Analysis, volumen 11,-péginés
41 a 42). Las dextrinaé de almid6p tienen, generalmente, un
valor equivalente de dextrosa inferior a sproximadamente 7
¥, cen la mayor frecuencia, compgendido en el margen de
aproximadamente 1 a 7.

£l almidén nolﬁratada tiene, normalmente, un

~grado de ramificacibn de un 3,6% aproximadamen te, En cambio,

las dextrinas tienen usualmente un grade de ramificaéién
de 7% par'lo menos, generalmente de 7 a 16%,

| £l grado de ramificacibn de una dextrina se de-
termina mediante tres tipos de andlisis, es decir, el valer
eqiiivalente de dextrosa (el D.E, de Schoorl indicadp en lo
que antecede), contenido de substancia seca, y cantidaq de
Scido f&rmico formedo por oxidacifn con peryodate. Este Glti-
mo anflisis, conocido también. como ¢l valor o fndice de &ci-
do f6érmico (FAV), expresado como fiiliequivalentes de Scido
fﬁrmiéo por gramo de sustancia seca, se determina mediante
gxidaciﬁn a baja temperatura (2°C) con metaperyodato sﬁdicq,
en condiciones rfgidamente controladas, Este método es des-

crito con mesyor detalle por R.W. Kerr y F.C. Cleveland, J.
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Am, Chem, Soc., 74, 4036-4039 {1952) y por los mismos auto-

res en Die Stdrke, 5, 261-266 (1953), cuya exposicién se in=
corpora aquf como referencié. |

| La oxidacifn con pefyodato produce una mo-
lécula de &cido férmico 8 paftir de cada unidad de glucosa
terminal no reductora y dos moléculas de fcide férmico a par-
tir de cada unidad de glucosa terminal reductora. Por lﬁ tan-
to, las variaciones del FAV cuando se calculan con relacién
a un mol, indican el grado de tamificacién de la dextrina. A
partir de los tres (3) en8lisis precedentes, se calcula el
grado de ramificacifn de la maneras siguiente:

1. CSlculo del peso molecular némero medio
(Mn):
Mn = 20,500
D.E.

Nota: Sé desprecia la correccién del D.E. pars la dextrosa
en la dextrina, debido a que la cantidad de dextrosa presen-
te an las dextrinas es despreciable,

2. Conversi6n del Indice de &cido férmico
{FAV) desde miliequivalentes por grame de sustanc;a seca

{(g.5.8.) & equivalentes por mol:

Fin
1,000

FAV, egq/mole = FAV, meq/g.s.s. ¥

3. Célculo del némero de ramificaciones por
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FAV, eq/mol - 3
1l

Ramificaciones/mol =

Nota: La oxidacifin con peryodato prdduce una molécula de Sci-
do f6érmico a partir de cada grupo terminal no reductor, ¥ dos
moléculas de écido'férmica a partir de cada grupo terminal

reductor.

4. CSlculo del total de enlaces por mol:

-1

Enlaces/mol = Tﬂh_- 18

162

5., C&lculo del gradoc de ramificacién:

Ramificaciones/mol 160

Ramificacién, % =
Enlaces /mol

Le f6rmula para la dextrina de almid6én se puede
describir como (C6H1005)n’ en la que n es una variable (en
luger de uns constante metemftica) e inferior al valor de
n en el almidén. Las dextrinas se obtienen en varias calida-
des diferentes mediante calentamiento del almid6m durante es-
pacios de tiempo variablés, a temperaturas dque alcanzan hasta
los 2409¢ aproximadamente. La a@ilodextrina, eritrodextrina,

acrodextrina, etc., producidss por e ste medio, deben ser cla-

' sificadas de un modc aproximadc en cuanto a su tamafio molecu-

lar, mediante el ensayo de yodo normalizado,

La reaccifin de conversifn en dextrina.puede ser

catelizada por tratamiento del almidén seco naturalmente, con

Vg
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un &cido, bien sea antes o durante el calentamiento del
almidén., A este fin se puede utilizar cualquier &cido,
tal come &cido sulf@rico, &cido sulfuroso, &cido clorhi-
drico, y similares. Preferiblemente, el éeido clorhf{drico
diiuidu acuoso o el gas de clorurc de hidrégemo anhidro,
se pulverizan sobre las partfculas de almid6n, antes o
durante la cperacifn de calentamiento. También se pueden
incorperar al almidén durante el procedimiento de con-
versién en dextrina, otros praducfos guimicos tales como
b6rax.

Haciendo referencia shora a 1la pf&ctica de esta

invencién, en la figura 1 se muestra con detalle una vis=-

ta en seccibn transversal del aparato de fluidificacibn

utili;ado preferiblemente en la préctica de esta invencibn.
E1 aparato incluye una envolvente vertical alargada, desig~-
nada por 10, que define en su porcifn superior, una cémara
superior 12 que tiene medios de entrada 14 para el suminis-
tro de almidén. La envolvente 10 define, también, una cé-
mara inferior 16, situads sustancialmente en la parte in;
ferior. Tanto la cémars superior 12 como la cSmara infe-
rior 16, incluyen medios agitadores 18 y 20, respectivamen=
te. Los medios agitadores 18Aincluyen un ejé 22 montado de
manera que pueda girar dentro de la cé&mara superior 12:
Montados en 2l eje 22 de manera que giren con él, hay una

pluralidad de impuléores 24, que pueden ser de forma de
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paletas planas que giran con el eje 22, Lﬁs medios agita-
dores 20 de la célmara inferior 16 incluyen, éimilarmente,
un eje giratorio 26 éue tiene impulsores 28 montados para
que giren con €l.

En la prictica preferida de esta invencién, los
medios agitadores 1B estén formadﬁs por impulsores 24 de
empuje ascendente, provistos ée mGltiples hojas, en posi-
ciones escalonadas, estando montados impulsores 30 adiciﬁna-
les formaqdo un &ngulo de 90% entre cada uno de los impul-
sores 24 cuande se utilizan impulseres de dos hojas. Los
medios agitadores 20 de la cémara infe?ior 16 tienen, pre-
feriblemente, una configuracién similar. Si se desea, al-
guno de los impulsores, © todos elles, pueden ser dispues~
tos en &ngulo con respecto @ jos ilustrados, dependiendo
del nGmero de hojas por impulsor. |

Situados en la swoivente 10, en una seccibn in-
termedia 32, hay una pluralidad de tubos 34 que tiemnen uﬁ

extremo supericr 36, que comunica con la cémara superior 12,

_y un extremo inferior 38 que comunica con la cémara inferior

16, De esta manera, el almidén introducido hasta 1s entra-
ds 14 fluye por gravedad, hacis abajo, a través de la cé-
mara superior .12, a travéé de la pluralidad de tubos 34,

y por la cémara inferior 16. La cémara imferior 16 incluye,
también, medios de salida 40 para extraer de ella la dextri-

na de slmidén.

»
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Situada por debajo de la cSmara inferior 16, hay
una envalvente 42 que define una cémars de presibn 44, Se
introduce gas fluidificante-an la cémara de presién, a tra-
vés de unos medios 46 de entrsda de gas fluidificante, y se
hace pasar a través de una aberturé 48 al interior de la
cémara in?erior 16.

La disposicién de los tubos en ls seccibn interme-
dia 32 puede variarse considerablemente., Uma disposicién
adecuada para los tubos 34 en la seccifn 32, se muestra en
la figura 2 del dibujo, Comc se muestra en esta figura,
los tubos 34 estén dispuestos en uns aisposicién alrededorx
del centro de la sececifn 32,

Por lo menos la seccibn tubular est§ provista
con medios para suministrar y/o retirar calor de ella,

Para este fin, la seccibn 32 define preferiblemente una
camisa para los medios de intercembio de calor, los cua-
les pueden ser suministrados a la seccifn 32 mediante los
medios 49 de entrada, y retiradas de la seccibn o camisa
32 mediante los medios 50 de salida, como se muestra en

la figura 1. En muchos casos es también deseable emplear
medios de intercambic de calor con las qamaras superior e
inferior. Para este fin, es suficiente, generalmente, pro-
porcionar una camisa 52 que rodea la cémara superior 12,
incluyendo la cemisa 52 unos medios 54 de ;ntrada, para

suministrar medios de intercambioc de calor a la camisa 52,
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y unos medios 56 de salida, pare retirar los medios ds
intercambio de calor desde la cemisa 52,

Como se muestra en la figura 1 del dibuje,
'puede ser suficiente can que ls camisa 52 de intercambio
de calor de la céméra superior 12, se extiends solamente
hasta los medios 14 de entrada, o puede ser conveniente
encamisar la totalidad de la seccifn superior, para evitér
la condensacién., 5in embargo, se prefiere, generalmente,
que la cémara superior 12 incluya una porcifn 58 de cépula,
formando parte integrante de ella, desde la cusl se puede
retirar =l gas fluidifiéante desde el reactor; mediante
los medios 60 de salida. Como seré ébreciado por los ex-
pertos en la técnica, no solamente se retira el gas flui-
dificante desde los medios 60 de salida, sino que cuales-
quiera "finos"'arrastrados en el gas fluidificante son
transportados con &1 a través de los medios 60 de salida.
Como ser8 apreciado por los expertos en la técnica, es
posible y algunas veces‘deseable,.formar la cémara superior
de menera que tenga un &rea de mayor seccifn, para reducir
la velocidad linesl del gas fluidificante y contribuir,
de este modo, alla separaciﬁn.de las paiticulas arrastra-
das deila fase sflida. Se puede aumentar.el érea de la sec-
cifén transversal de la c(pula propiamente dicha o bien,
para este fin, se puede aumentar el &rea de la seccién

transversal de la totalidad de la cémara . l2.
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La éSmara inferior 16 puede ser provista, igusl-
mente, de medios de intercambio de calor, preferiblemente
en forma de una camisa 62, a la cual se suministran medios
de intercambioc de calor a través ﬁe unos medios 64 de entra-
da, y desde la cual se pueden retirar los medios de inter-
cambic de calor desde los medios 66 de salida;

£l procedimiento para la conversibn de almidones
en dextrina se ilustra en la figura 3 del dibujo. Como se
muestra én esta figura, el suministro de almid6n, contenien- -
do preferiblsmente un caializador &cido, se alimenta desde
una tolva 70 a los medios 14 de entrada para la introduccibn

en la cédmara superior 12, En la préctica preferids de la in-

- vencién, se introduce vapor de agua a través de las conduc-

ciones 72 y 74, en la camisa 52 de intercambic de calor,
péra suministrar celor a la c&mara superior. El eje 22 de
los medios agitadores 18 puede ser'acciona&o mediante medios
f6‘adecuadas, como se muestra en la figura 3.

£l aimidﬁn que contiene el catalizador se fluidifi-
ca mediante aire hGmedo introducido en la cémara de presién
44, a través de los medios 46 de entrada, y se‘hace pasar
shacia arriba, a través de la cémara inferior 16, & travé;
de los tubos 34 de la seccibn intermedia 32, y por la cémara
superior 12. El vapor de agua como medio de intercambio de
calor, se suminist;a tambifn a través de las conduccipnes i8

a 1a camisa de la secci6n 32 y, asimismo, a través de la con-
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ducci6n 80, a la camisa 62 que rodea la c&mara inferior 16.
De e&tazmanera, las cémaras superior e inferior, as{ comeo

ja seccifin tubuler, son abastecidas con vapor de agua parasa

_ealentar el élmidﬁni que pasa a través de ellas.

De este modo, el almidén acidificadc suministra~
do a los medics 14 de entrada, se fluidifica inmediatamen=-

' te en la cémare superiorAIZ, mientras que la céﬁara superior
12 es agitada centinuamente contira 1a accién del medio flui-
dificante, hacia abajo, & través de la cémara supetior mien=-
tras ests sometida a agitacién. El almidén acidificado con-
tinGa su trayectéria descendente por gravedad, contra la
accibn suspensora del aire, a través de los tubes 34, en los
que no hay agit;cién, a excepcibn de la que se p;oduce natu-
falmente como consecuencia de la turbulencia inherente exis=~
tente.en los tubos gque contienen el almid6n fluidificado.
Después de descender a través de los tubos 34, el 2lmidbn,
convertido en dextrina, per lo menos parclalmente, continda
su descenso por la cémers inferior 16, contra le accibn del
gas fluidificante, y éste es eliminado de la qémara inferior
16, a través de los medios 40 de salida.

En una-realizaciﬁn de la préctica de esta inven-
cién, el producto retirado a través de la conduccifn 40, se
Hace pasar @ través de un exclusa de aire giratoria 82, al
iﬁterior de un tubo de enfriamiento neuméticoy, en el que la

temperatura del producto se rebaja hasta menos de 652C. Con
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este fin, el producto se descarga a travBs de la exclusa de
aire giratoria 82, dentro del tubo de enfriamiento 84, 'y, a
través de la conduccién 86, al equipo de recogida. El,polvo

¢ los finos descargados a través de los medios 60 de descar-
ga, se eliminsn por medio de un-ciclén 88 y son iranspcrtados,
de este modo, mediante la conduccién 90 de descaréa de polvo,
al equipo de recogida, a través de la conduccién 96.

Elealmidén que es convertido en dextrina de
acuerdo con el pracedimiento della invencién, puede derivar-
se de una diversidad de materidles feculentos, inclufdos los
almidones de cereales, almidones cérecs y/o almidones de tu-
b8rculos. Ti{picns de tales materiales de almidén son los al-
midones de cereales no cérecs (es decir, almidén de mafz y
almidﬁn'de trigo), almidén de patata, almidén de tapioca, al-
midén de sorgo, slmidén de arroz; almidones céreos (es decir,
almidén de mijo céreoc, almidbn de mafz céreoc), etc. Se pre-
fieren los almidones de cersales no céreos, prefiriéndose par-
ticularmente el almidén de mafz.

En la préctica preferida de la invencidén, el
almidén se mezcla con un.catalizador &cido antes de la intro-
ducecifn en el lecho fluidificado agitado. Se prefieren el
cloruro de hidr6genc o el &cido clorhidrico, aunque se puede
utilizaxr para este fin cualquier &cido, imclufdo el &cido sul-
fGrico, el 4cido sulfuroso y similares, El Acido se mezcla con

el almid6n, pre%eriblemente por pulverizacién de una cantidad
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~ pesada de'écidq sobre un lecho de alﬁiddn, mient ras sé mez-

cla continuamente el almidén para proporcionar una mezcla de
almidén acxdlfzcado homogénea. El uso'de un mezcladar de cin-

ta se ha encontrado que es part;cularmente bxen adecuado pa- -

—iLg éaﬁtidéd'Ae é&iGO‘mezclado con él almia
d6n no es Cfi£i38 § pugge variarse(dentro de amplibs 1fmites,
dependiendo en pafté q§lvtipo.da ;lﬁ;dén empl eado & del tipo
de dextfina prodﬁcidﬁ. én,ggnerai,.cantidadés de dﬁ &cido que
cor;gsponden ai margén.AE D,Ql a 10 partesrén pesc de HCl de

20¢ B por 1000 partes en peso de almidén (bdse seca) que co-

rresponde abrokimédaﬁéhta’a las qcidecea anteriores medias

expresadss como miliequivelentes da'écido por gramo de almi=-

dén (peso éen peso) de 0,001 a-0,10,

Seguzdamante, el slmid6n ac;dzf;cadn se hace

paser @ trevés del aparsto descrito en lo qUe_antecede, mien-
tres se mentiene @ uns temperature que depende algo del tipe

de dextrinas qdense ha de’producif.'En~génezal,'el almidén se

,mantiene a una temperatura comprendide en el margen de 51 g

193eC y, preferzblamente, de 75 a 1902C en el reactor de le-.
cho fluzdzfzcado. En general, el tiempo de permanencia del
almidén en 8l resctor de lacho fluidificado ds ssts invens
cifn, o8 infeiib: a una'hoig y» cton la mayor frecuenéie, pos~-

cila entre 10 y 30 minutos, sunque se pueden emplear tiempos

‘de bermanencia més largos o més cortos,'depandiendo algs .

21 -
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de la calidad de la dextrina deseada y del grado de cone-
versién buscado.

Si se desea, el aire como gas fluidificante puede
ser calentado exteriormente, dependiendo de la calidad de
dextrina que ha de ser producida, aunque frecuentemente
se consigue poca ventaja al hacerle asf. £A general, el le-~
cho fluidificado se puede calentar hasta una temperatura
comprendida en el margen de 30 a 1762C. Por ejemplo, cuando
se va a producir dextrina amarilla, se prefieren usualmente
temperaturas comprendidas en el margen d;,107 a,168°C. El
aire suministrado icomo gaé fluidificante contiene preferi-
blemente humedad, para favorecer con mayor eficacia la reag
cifn de conversién,

Como ser§ apreciadc por los expertos en la t éc=
nica, se pueden utilizar otros medios fluidificantes. Por
ejemplo, se pueden utilizar vapor de agua © éases inertes,
tales como argén, nitrégeno, diéxido de carbono, etc., ﬁre-
feriblemente que contengan algo de humedad. AdemSs, se pue-
den usar similsrmente, si se desea, como medio fluidifican=
te, gases de escape procedentes de operaciones de combus-
ti6n. No es esencial que el medie fluidificante afiada nada
de calor sensiblé al almidén que estf experimentando.la con=-
versién en dextrina, puesto que la seccifn tubular del reeg
tor empleado con los conceptas en la préctica de esta inven-

cién en la conversién de almidones en dextrima, es capaz de

2
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proporcionar todo el caler necesario para llevar a efecto con
eficacia la reaccifn.

De acuerdo con otra realizacién de la inven-
cifn, el proéedimiento de fluidificacién descrito agquf pueds
ser empleado, tamb&én, en el tratamiento de almidones para
producir slmidones blanqueados y almidenes oxidados. Como es
bien sabido por los expertos emn la técnica, los almidones
blanqueados son almidones prpducidos por tratamiento oxidan-
te2 que conduce a un marcado blangueamiento del almidbn. En
general, la intensidad del tratamiento de oxidacidn se con-
trola de tal manera que el carﬁtena. la xantofila y los pig~
mentos afines que se dan naturalmente en elalmidén, son efi-
cazmente oxidados a compuestos incoloros, mientras que el
almidén producido s6lo es ligeramente oxidado (D.S. G,1)
comao se define més adelante‘(si es que se oxida algo). €1
bl;nqueo se realiza, preferiblemente, eﬁ estado sece y, por
consiguiente, se pueden utilizar una amplia variedad de agen~
tes oxidantes, siempre que el agente oxidante sea uno que
sea lo suficientemente suave en las condicionés de reaccibn,
para evitar una excesiva oxidacién del almidén, pero sufi-
cientemente fuerte para gsrantizar que los pigmentos propia=-
mente dichos serén eficazmente oxidades. Ejemplos de agentes'
de blanquso utili#ables incluyen, sin limitecién, cloro, bro-
mo, hipocloritos de metales alcalinos, permanganatos de meta-

les alcalinos, ozono, cloritos de metales alcalinas o clori-
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tos de metales alcalinos em: combinacién con persulfatos de

metales aicalinos. Los métodos de blanqueo de los almidones

se exponen con mayor detalle ‘en la obra "Chemistry and Indus-

tries of Stgrch", segunaa edicién, R. W, Kerr, publicadec por
la Academic Press, Inc., Nueva York, Nueva York (1950).

Los almidones oxidados son almidones pro-
ducidos a partir del tratamienéo oxidante del-almidén.gue
conducen é cambios quimicos en el almid6n. Por ejemplo, se
produce las oxidacién de los grupos alcohol pfimario a grupos
carboxileo, de los grupoé aldehido a grupos carboxilo, de los
grupes alcoholes secundarios a grupes cetona, y de los gru-
pos glicol a grupos carquile. La oxidacién del almid6n con-
duce a un producto de almidén que es més f&cilmente solubi-
lizado y que muestra una viscosidad menor cuando se solubili-
za en agua. La oxidacifin se puede realizar utilizando cualquie-
ra de cie;to'nﬁmero de agentes oxidantes. Frecuentemente, los
agentes oxidantes utilizasdos para formar el almidfn oxidado, son
los mismos agentes que se utilizan pasrs blanquear el almidén,
Se utilizan condiciones de reaccifn més rigorosas, tales co-
mo temperaturas m&s altas, tiempos de contactsc m&s prolongs-
dos, pH diferente, stc., para hacer que estos agentes reac-
cionén.éon las moléculas de almidén, en lugar de sélo con el
caroteno, etc. Los reactivos utiliza&os en la reaccién del
almidén incluyen, pero no éstén‘limitédas a, sire, polvo de

blenqueo, halégenocs, clorsminas, &cids clérico, cloratos,
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&cido crémice, clorure férrico, perbxido de hidrGgeno, hipo=-
clorito, diéxido de manganeso, &cido nitrico, difxido de ni-
trégeno, perboratos, &4cido peryfdico, persulfatos, dibxido
potasico, permanganato potésico, 6xido de plata, p-tﬁlu;nsul-
focleramida y 6xido de cinc. Los métodos de oxidacibén del al-
midén se describen, también, con mayor detalle en el texto an-
teriormente citado "Chemistry And Industry bf Starch",

Las unidades de anhidroglucosa repetidas, en
el almidén pueden tener diferentes gfados de substitueién (D.S.),
es decir, de 1 a 3, y los derivados del almidbn se clasifican
generalmente en categorfas, en términos de su grado de substi-
tucién., En una cantidad dada de un derivado d8 almidén, habré
generalmente slgunas unidades de anﬁidro-glucosa que no estén
substitufdas en‘absoluto (es decir, D,S. 0), junto con otras
unidédes de anhidroglucesa que tengan diferentes grados de
substitucién, de 1 a8 3. Para caracterizér el grado de substitu-
ci6én medio de la cantidad total se empléa una media estadfsti-
ca, aunque la cifra se establece ordinariamente como el grado
de substitucifn {(D.S5.) en lugar del grado de_subst;tucidn me-
dio. Fl almid6n oxidado tratado de scuerdo con esta invencién
puede tener un margen variable de grados de substituci6ﬁ

{eubstitucién de carboxilo), gue puede ser tan, pequefic como de

0,00D01, hasta el nivel m&ximo de 3,0. Independientemente del

nGmeroc de moléculas de almidS6n que hasn reaccionado, o de la

secuencia real de substitucién, o del néimerc de unidades de
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T A N

anhidroglucosa implicadas, la f6rmula general pretende re-
presentar productos en los que la substitucibn puede ocurrir
hasta diversos grados de substituci6n en todas o en menos de
todas'las unidades de anhidroglucosa de tédas e menos de to-
das las moléculas de almidén.

La distinci6n entre almidones oxidados y blanquea-
dos es ahora bien conocida para los expertos en la técnica,
particularmente de la industria de molienda en hdmedo del
mafz. Tal distincién se describe en la peténte de Estados
Unidos 3.598.622, cuya'descripcién se incorpora aquf coma
referencia.

En genersal, 1la distincién entre la oxidaci6n del
almidfn y el bianqueo del almidén estéd directamente relacio-
nada econ la intensidad o rigurosidad de las condiciones de
reaccibn. Se ha encontrado que 1a oxidacién del almidén tie-
ne lugar, generalmente, si la temperatura del almidén que ex=
perimenta la conversién, se mantenfa a temperaturas superio-
res a los 94¢C y, preferiblemente, de 94 a 2042C. Aunqde 1la
conversién estd también relacionada con la cantidad de agen=
te oxidante empleada, se ha encontrado que la temperatura
de reaccibn deter&ina en gran parte si la reaccifn es una
reaccifn de blanqueo o uns réaccién de oxidacifn. Sin embar-
go, para llevar a efecto la oxidaci6n, es preferible emplear
un agente oxidante en una cantidad comprendida en el margen

de 0,5 a 5% de agente oxidante, con relacifn al peso En Seco
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del almidén.

A temperaturas»inferiores a los 942C, la reaccién
es predominantemente una reaccifn de blanqueo, y el almid6n
es afectado en una proporcifn minima. En general, el blanqueo
del almidén se realiza a una temperatura de reaccifin de por
1o menos 27¢C y, preferiblemente, de 27 a 1042%C, con una can-
tidad de agente oxidante que gscils ent¥e 0,05 y 2%, con re-
lacifn al peso en seco del almidén.

En la realizacifn del procedimieéto de fluidifica=-
cién de esta invencifin para la oxidacién o blanqueo del almi-
dén, se prefiere generalmente introducir'el almidén, que ha
sido mezclado con el agente oxidante y/o de blanqueoc, en la
zona superior fluidificada y agitada, desde la cual se deja
que el almidén pase hacia abajo desde la zona superior flui-
dificada y agitada, contra el gas fluidificante, a través
de una plurslidad de zonas fluidificadas tubulasres, a una zona
inferior fluidificada, al tiempo que se.agite el almidén en
ambas zonas fluidificadas superior e inferior. El almidén oxi-
dadc o blanqueado se recoge asf{ desde la zona fluidificada in-
fefior, Come en el caso de la conversién en dextrina, la vige-
rosa agitacién en las zonas flﬁidificadas superior e inferior
sirve no solamente para evitar la formacibén de canales e impe-
dir asf la conversién incompleta del aimidﬁn, sinoc que tam-
bién actfa evitando la formacifn de las 1lamadas "zonas muer-
tas" en el recipiente de reaccifn, para evitar de este modo

la carbonizacifén y la indeseable degradacién térmica del almi-
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Alternativamente, el almidén, mezclado con el agen-
te‘oxidante o de blangqueg, se puede suministraf también 2 la
zona inferior fiuidificada, con 1o que el almidén se hace
pasar hacia arriba desde la zona fiuidificada inferior, 8
través de las zonas tubulares ¥ al interiar_de las zona$S
fluidificadas superiores, €n corriente coincidente cOB el
gas fluldlfxcante. £n la préctica de estse invencién,'el al-
midén oxidade © blanqueado se recoge, asf, desde el sis~
tema fluidificade, desde la zona fluidificada superior.

El1 calor sgmin1strado a la reacc;én de blanqueo @
de oxidacibn, es suministrado mediante los medlos de ;nter-
cambio de caler que rodean las zonas +ubulares. Debido 2
1a gran érea superficial de transferencia de calor propor-
cionada a las zonas tubulares, 85 innecesario calentar l1las
zonas fluidificadas ¥ agitadas supefior e-inferior.

£En general, el tiempo de permanencxa del almidén
en el reactor de lecho fluidificado es jnferior a una hora,
tanto para la produccién de almidones gxidados, comd para
ls producc16n de almidones planqueades. Con la mayoT fre-
cuencia, © gl tiempo de permanenc1a oscila entre 10 vy 30 mi-
nutos, dependlendu de si se desesa 1a oxidacién © el blanqueo.

De acuerdo con otra realizacién de esta invencibn,
ei procedimiento de fluidificaciﬁn se puéde gtilizer tambibn
para ei secado del almidén o'de partfculas shlidas adheren=

tes similares. Se ha encontrado que el procedimiento de
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flyidi ficacién de esta invencifn es capaz de ser utilizado en
el secado de almidones y de materiales similarés, Qque son de .
carécter adherente v, por consiguiente, diffciles de fluidi-
ficar,,El procedimiento de fluidificaci6n de la presente in-
vencifn proporciona notables reducciones de coste y de consu-
mo de enerqgfa, con relecifn a2 los procedimientos de setado del
almiddn actuslmente en uso. -

Como es bien sabido por los expertos en la tfecniea,
el secado por evaporacifin sibita es un méfodo para secar almi-
donés con un bajo coste, debido a que reduce al minimc la per-
manencia del almidén en la transferencia de calbr. Sin embargo,
una de las importantes desventajas ﬁel secado por evaporacién

sGbita, tal como se aplica al almidén o a cualquisr otro ma-

* terial, es que se necesita una elevada transferencia de tempe-

ratura o fuerza impulsora para %a transferencia de calor, de-
bido a que toda la energfa para el secado debe entrer con el
gas o con el vapor recalentado. En él secado de alﬁidones por
e vaporacifn sfbite, ha sido la préctica, generalmente, €l em-
plear aire caliente con temperaturas de entrada comprendidas
en el margen de 176 y 2609%C; este aire caliente sirve de fuen~
te de calor, ési como de transportador para la humedad de sa-
lida.
El procedimiento de ia presente invencién supera

las desventajas del secado por evaporacién sdbita, puesto que

el procedimiento de fluidificacifn de 1s p resente invencifn es
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A L AL AN

capaz de proporcionar un Srea superficial extremadamente
grande para la transferéqcia de calor, asf{ como elevados
coeficientes de transferencia de calor, debido a la tur-
bulencia en las zonas tubulares intermedias del sistema
fluidificado. Al mismo tiempo, el procedimiento de la in-
vencién no necesita el uso de una elevada diferencia de
temperatura, como lo reguiere el seca&o poréeVaporacién
sGhita, puesto que la fuerza de impulsién necesaria para
efectuar el grado deseado de secado, se puede suministrar
mediante un flaido de transferencia de calor en contacto
con las zonas fluidificadas tubulares intermedias.

De hecho, se ha encontrado que el procedi-
miento de fluidificacién de esta invenciﬁn se puede utili-
zar pare el secado del almidén, utilizando como fldido de
transferencia de calor, vapor de agua de escape O residual,
procedente de generadores accionados por turbina, utiliza-
dos para la generacibn.de energfa eléctrica. Tal vapor de
agua esté, generalmente, saturado a una presién de s6lo
algunos kilcgramos/cng La posibilidad de utilizer vapor
de agua de escape para el secado del almidén, representa
una importante ventaja econdmica, puésto que elleo evita
el uso de temperaturas del aire extremadamente altas, ca-
racterfsticas del secado por evaporacién sdébita, al tiempo
que aprovecha completamente el vapor de agua de escape, de

baja energis.
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En la préctica del procedimiento de fluidificacibn
de esta invencifn para el secado, el almidén o un mater;al
similar se puedd suministrar bien sea a la zona fluidificada
y agitada superior, o 3 1a zona fluidificsda y agitada infe-
rior, recuperfindose el almid6n seco desde la zena opuesta.
f1 gas fluidificante puede ser cualquiera de los gases flui~-
dificantes descritos anteriormente, aunque generalmente el
m&s econémico de utilizer és el aire. f1 calor pars la ope-
racifn de secado puede suministrarse Gnicamente mediante el‘
medio de intercambio de calor que rodea a las zonas tubula=-
res intermedias, gue proporcionan unad gran Srea superficial
para la transferencia de calor, mientras que al wmismc tiempo
proporcionan altos coeficientes de transferencia de calor,
debido a la turbulencia del almid6n fluidificado en la plura-
lidad de zonas tubulares.fEn general, se puede hécer-uso de
medios de transferencia de calor que tengan temperaturas com-
prendidés en el margen de 38 a 270°C, dependiendo del material
que est4 siendo secado y de la cantidad de humedad presente.

Habiendo sido descrita con detalle la presente in-
vencibn, los siguientes ejemplos espec{ficos se presentan para
jlustrar realizaciones adicionales del procedimiento y el pro-
ducto del mismo, He de entenderse que los ejemplos se dan con
fines ilustrativos solemente, y no & tftule de limitacibn.

_EJEMPLO 1

Eete ejemplo ilustra el uso &e un reactor de lecha
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fluidificado y agitade, del tipo ilustado en las figures 1
y 3 de los dibyjos, que tiene 7 tubos en le seccibn inter-
media, para la conversifn de almidén en dextrina;

. Se prepara un almidén acidificado, alimentando
almidén cruda 3 un mezclador de cinta cubierta, &1 que se
aflade subsiguientemente Scido clorhidrico gaseocso. La can-
tidad de &cido clorhidrico afiadide se determina por vaiora-
cifn y se registra como un tftulo que representa los milili~
tros de NaOH 0,1 N necesarios para llevar hasta un pH de 6,
una cantidad de 20 g de slmidén en suspensién en 100 ml de
sgua destilada. El almidfn acidificado se introduce en el le-
cho fluidificado a .travé&s de los medios 14 de entrada, y se
introduce a}re en la cémara de presifn: 44.

Las dextrinas se pueden.éaractesiiar como dex-
trinas blancas o dextrinas amarillae.—Ademés, las dextrinas
blancas pueden ser muy sulublés 0 poco solubles; Los solubles
se registran como porcentaje y representan la cantidad de una
muestra de 2 gramos que se disuelve después de ser suspendi-
da en 200 ml de ‘agua a 25¢C y agitade durante una hora.

Les dextrinas amarillas se clasifican como
espesal (alta viscosidad) o fldGidas (baj= viécosidad). La
viscosidad de la dextrina se registra normalmentes como flui-
déz. Por ejemple, uns fluidez de 3:4, tal comp la correspon-
diente al ensayo 4.050 de 1ls tabla siguiénte,'representa lo
siguiente:-T}es partes en peso de una muestra de dextrina se
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me;clan con 4 partes en peéo de agua, SE celientan en un
bafio de vapor de agua durante 30 minutos vy, sequidamente,
se enfrfan a 25¢C. Cualquier evaporacifin de agua, tal como
se determina por pesada, se compensa mediante la adicién

de agua. Seguidamente, el material se filtra a través de
una tela de nilén del nfmerc 5.029, sobre un vaso de vidrio
y se mantiene a 258C durante un tiempo de enfriamiento total
de una hora. A continuacifn, se coloca el materisl en un
embudo normalizado a 252C, La fluidez se registra normal-
mente en unidades de miiilitros y representa la cantidad de
material que fluye fuera del embudo normalizado, en 70" se-

gundos exactamente. £1 m&todo de fluidez del bérax es el

\ mismo que se ha descrito anteriormente, a excepcifn de que

el 10% en peso dé la muestra se substituye con b&rax
(N32B407.10H20).
Como se muestra en la tabla siguiente, se

’

produjeron una qextrina blanca mu&-soluble (ensayo 4.050),
una dextrina blanca poco soluble (ensayo 4.060), una dex-

trina amarilla flGide {ensayo 4.064) y una dextrina amari-

1la espesa (ensayo 4.074):
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El1 aparato dé jecho fluidificedo contenfa 7 tiibos,
teniende los tubos un diémetro interior de 61,984 mm, La al-
ture de cada tubo era de 1,50 metros.

EJEMPLO 2

Este ejemplo ilustra otra realizacifn de conver-
sifn en dextrina, realizadc en un sistema de lecho fluidi-
ficado similar al descrito en el Ejemplo 1. El1 reactor em=
pleado es del mismo tipo ilustrado en las figuras 1 a 3 de
los dibujes, y tiene 7 tubos en la geccifn intermadia.

Utilizando el preocedimiento déscrito en el Ejemplo
1, se prepara un almidén scidificado, alimentando almidén
crudo a un mezclador, junto con 4cido clorhidrice gaseoso,
como se expone en la siguiente tablae. La cantidad de &cido
clorhidrico afadido se determina de la misma manera que se
ha &escrito en el Ejemplo 1.

€1 almidén acidificado se introduce, seguidamente,
en el lecho fluidificado, 2 través de los medios 14 de entra-
da, vy se introduce aire en la cémara de presién 44,

Como se muestra en la tabla, se produjeron una
dextrina blanca muy soluble (ensaye 5170}, una dextrina blan-
ca poco-solubla {ensayo 5268), una dextrina amarilla flGida

(ensayo 5199) y una dextrina amarilla espesa (enéayo 5198).
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SAARANAA NSNS

€1 sparato de lecho fluidificado conténia'7 tu-
bos, teniendo los tubos un diémetro interior de 61,12 mm.
La altura de csda tubo era de 1,50 metros.
. | EJEMPLO 3
fste ejemplo ilustra el usoc del procedimiente
de fluidificacidén de esta invenciﬁn, pare el secado de almi-
dén. .
Utilizando el equipo desscritec en el Ejemplo 1, se

suministra a la entrada 14, almidén que tiene un contenido de

 humedad del 12% en peso, con relacién al peso del almidén en

seco, y se introduce aire seco del ambienfe como gas fluidi-
ficante,

El calor para la operacibén de secado se sqminis-
tra mediante la alimeﬁtaciﬁn, g la camisa 32, de vapof de
agua a 10 kg/cm2 manométricos. El almidén se fluidifica du-
rante un tiempo de permanencia medio de 15 minutes, y se se-
ca hasta un contenido de humédéd del 3,3% en peso en seco.

Los ejemplos precedentes iluétran el uso del
procedimiento de esta invencién para la conversifn del al-
midén en dextrins y-para el secado del almidﬁn. Auvnque el
ejemplo 3 anterier ilustra lo que se conoce en la técnica

comd secado secundario del almidén, es decir reduccifén del

contenidoc de humedad del almidén desde aproximadamente 10 a

aproximsdamente 14%, hasta 3 a aproximadamente 5%, el pro-

cedimiento de esta invencifn puede emplearse, también, para
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el secado del almidén que contxene mayores cantidades de

humadad. Poz agemplo, el pracadlmxnntu de la invencibn pue-

de. emplearse para el aecado del alm1d6n que cnntlene aproxl-u

madauente un 35% en peso de humedad sobre una base seca.

.Ademés*de para ‘el almzdﬁn, el procedlmlento de eata inven-

£ifin puede emplearse. tambzén, para el secado de gluten,

germen de trigo, jarabe de maiz. sél;doa o azlcares, déxtro-

sa, etc,

£l procedimiento de esta inveﬁqi&n es

10 igualmenté bien adecuadq>pa:a sgr'uti;i;ado en la prepara-

cibn de dérivadoé'de-élmidﬂn, Tales derivados se forman por

teaccibn del almidén que céh#iene'hasté un 35% de humedad zon

felacibn al peso en sece, con una diversidad de reactivos, de

acuerdo con reaccicnes shora bien conocidas., Tales derivados

15 se forman por reaccién del almidén, como se representa por

le férmuls

'l""""““ﬁ"‘l‘ -y

]
'
'
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25 eon varios reactivos; mediente lo cﬁél se substituye la mo-

.= 38 -
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lécula de almid6n en los grupes hidroxilo primarios y/o se~-

cundarios. Por ejemplo, jos fosfatos de almidbn se puedan

preparar por reaccibn delsalmidén gon un tripolifosfato de

metal alcalino, con 10 qﬁe'el almidén forma un gster fosfa-
to de a}mid6n. Adem&s, se pueden producir almidones catibni=.
cos mediante reaccitn del almidén con halagenuros_de glici=

diltrialcnhilamonio, preferiblemente aquellos que tienen la

férmula estructural

CHy 2
o

en lague R representa un grupo alcobile inferior, tal como

- - LA
CH, N ()3 X

metilo, etilo, propila, etc., ¥ X representa un i6én haloge-
nurc. Ademés, se puede hacer uso de otros reactivos para
producir almidcneé catiénicos,.tales como aminas beta halo-
genadas, incluidos el cloruroc de 2-dimeti1aminoetilo, cloru~-
ro de Z-dietilaminoetilo, cloruro de 2-dimetilaminoisopropilo,
cloruro de 2-dialilaminoetilo, clecruro de 2-diisapropilamino-
etilo, etce

Se pueden producir derivados de almidéﬁ anibni-
cos en l1la prictica de esta jnvencifin, mediante la reaccibn del
almidén con una sal de metal alcalino de un &cido carboxilice
shbstituido,ﬁhaiogenado en posicifn omega. Los reactivos Pre~
feridos para SET utilizados en la ﬁéeparaciﬁn de almidones
ani6nicos jncluyen el cdoroacetate s6dico, €l 2,$repaxipro-

pilsulfonato g6dico, el 3-clcrc-Z-hidroxipropilsulfonato g6~
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dico o la propiolactona. En las reacciones como las que se
han descritoc anteriormente para 1a produccién de almidones
ani6nicos, el almidén se pone en contacto con el reactivo en
presencia de un catalizador bAsico para favorecer la reaccibn,
como es bien sabido pér los expertos en la técnica.

Otra reaccibn para la que el procedimiento de
esta invencién es idealmente adecuado, es la preparacibn de
carbamato de slmidén, En esta reaccibn, se hace reaccionar urea
con almidén, con lo que el almid6n resulta sustituido con gru-

pos carbamato

Jambién se puaden producir en el procedimiento de
esta invencifn, de acuerdo con reaccicnes bien conocidas, otros
steres de almidén. En tales reacciones, el almidén se hace reac-
cionar, por ejemplo, con acrilonitrile, acrilamida, metacrila-
mida, dialcohilmetacrilamida, etc.

£n 1= realizacién de cada una de las reacciones
anteriormente descritas, se ha'encnntrado generalmente prefe-
rible poner en contacto el almid6n, que contiene desde 3 hasta
aproximadamente 35% de humedad en peso; con el reactivo a em-
plear en la produccién del derivado, para asegurar un mezclé-
de fntimo del almid6én con tal reactivos El almid6n que contie-
ne el resctivo deseado se suministrs, seguidamente, al sistema
de leche fluidificado de la pr&ctica de esta invencifn, bien

sea por la zona fluidificada superior o porx la zona fluidifi=
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cada inferior comec se ha descrito anteriorxmente, y la reae-
c@8n se efect@ia como se ha descrito en.los ejemplos, para;
producir el derivado de almid6én deseado. En la pr&ctica de
esta invencién, la conversifn deseada del almidén en el de=-
rivado de almidén, se completa en un periodo de tiempo re-

lativamente corto, gengralmghte entre S5 y 30 ﬁﬁihutos, en

el lecho fluidificado, mientras.se evita unaidegradacién
térmica indeseable del almidén, asi como se ;educen al mi-
nimo los riegos de incendic y/o explosiﬁn como resultado del
sobrecalentamienteo, en el sistema de reactor fluidificado.
Coms ejemplo ilustrative de las reacciones

tfpicas, el almidén puede ser oxidado por mezcledo del al-
mid6n con un agente oxidante adecuado (NaOCl) en un mezcla-
dor de cinta, en una cantidad suficiente para proporcionar
almidbn que contiene l,é% de oxidante exp&esédo como ﬁloro
con relacifin al peso en seco. La mezcla resultante de almi-
dén y de oxidante se intreduce, seguidamente, en ei lecho
fluidificédo, a través de la entrada 1&, y s8 infroduée en
la cémara impelente 44 un gas fTluidificante adecuado, pre-
feriblemente airse.

€1 calar necesario pars favorecer la reaccién
de oxidacifn se suministra poniendo en contacto la plurali-
dad de zanas tubulares, con un medio de intercambis de calor
adecuado, tal como vepor de agua, para calentar el lecho flui-~

dificado hasté la temperatura de reaccifn deseada. El almidén
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oxidado resultante se retira, seguidamente, desdé la zona
fluidificada iﬁfarior, teniendo una viscosidsd Scott {100
g) de sproximadamente 47 y un findice de carboxile de 0,65¢

Se coﬁprenderé que el procedimiento de la pre-
sente invencién proporciona una importante mejora en la flui-
dificacifin de materiales gue tienden a ser adherentes y, por
lo tanto, gque son diffciles de fluidificar, El procedimiento
de la presente invencifn es particularmente bien adecuado pa-
ra el trataﬁiento del almidén, debido al uso de un sistema
de lechno fluidificado y agitade, que incluye zonas superior
e inferiar‘mecénicamente agitadas, que sirve pars mantener
la homogeneidad en el lecho fluidificado y pars evitar ls
carbonizacifn del almidén cuand& éste pasa 8 través de las
zonas tubulares del reactor. E1 procedimiento incluye el
uso de una zona de intercamﬁio de calor estrechada interme-
dia, entre las zonas superior e inferior fluidificedas y agi-
tadas, a trav&s de las cuales el almiddn que esté siendo so-
metide a tratamiento, pasa répidamente para evitsr la car-
bonizacifn del almidén.

Se entenderf, tembién, por los expertos en 1a
técnica, que el procedimiento de la presente invencifn no
eééé limitado al tratamiento del almidén. Por el contrario,
2]l procedimiento de la invencifn se puede utilizar para el
tratamiento de otros diversos materiéles que tienden a ser

adherentes y que, por lo tanto, son dificiles de fluidifi-

car.
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Aunque la invencibn ha side descrita:en rela-
cién con realizacianes eépecificas de la misma, se entende-.
ré que ésta es susceptible de modificacién sdicional, y esta
solicitud pretende cubrir cualssquiera variaciones, uscs o
adaptaciones de la invenciéfn, que sigan, en general, 1los
principios de ls invencifin, incluyendo tsmbién tales desvia~-
ciones de la presente descripcién como las que -entran dentro
de la préctica conocida o acostumbrada de 1la técnica = la
cual pertenece la invencién y como las que pueden aplicarse
a las caracteristicas esenciales expuestas en lo que ante-
cede, y como las que caen dentro del alcance de la invencién.

Esta Solicitud, que carresponde a la presenta=-
da en los Estados Unidos de Américs el 25 de Noviembre de
1,974 bajo el nimero 526,784, el 30 de Abr4l de 1,975 ba=-

jo el nGmero 573.604 y el 21 de Noviembre de 1.975, ss acoge

-a los beneficios del articulo 51 del vigente Estatuto sobre

Prupiedad Industrial.

REIVINDICACIONES

Los puntos de invencién propia y nueva gque se
presentan para que sean objeto de esta solicitud de Patente
de Invencién en Espafia, por VEINTE afos, san los que se re-
cagen en las reivindicaciones siguientes:

i2, Un procedimiento de fluidificacibm pa;a

la fluidificecifn de s6lidos con un gas fluidificante, en una
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pluralidad de zonas de fluidificaci6n, caracterizado por
las operaciones de (a) introducir los sblidos en una zona
de fluidificaci6n superior, mientras se someten dichos sfi-
lides continuamente a una agitacibn mec&nica, {b) hacer
pasar los s6lidos fluidificados y agitédos de la zona de
fluidificaci6n superior, hacias abajo, contra el flujo del
gas fluidificante, y 28 través de una pluralidad de zonas
de fluidificacién tubulares, al interior de una zona de
fluidificacién inferior, mientras se agitan mecénicamente
las s6lidos fluidificados en la zogg de fluidificacién in-
ferior, y mientras (c) se ponen en contacto las zonas de
fluidificacién tubuleres con medics de intercambio de calor

y se efect@Ga una transferencia de calor con los sblidos

- fluidificados en las zonas de fluidificacién tubﬁlares.

28, Un procedimiento de acuerdo con lé rei-
vindicacién lé, caracterizado porque se suministra el gas
fluidifiecante a la 2zona de fluidificecién inferior, y se
hace pasar dicho gas, hacia arriba,-a través de la zona de
fluidificacién inferior, a través de las 20nas de fluidifi-
cacién tubulares, y al interior de 1a zona de fluidificacifn
superiorT.

32, Un procedimiento de acuerdo con las rei-
vindicaciones 1% o 2%, caracterizado porque cada zona de
fluidificacién tubular tieme un &rea de seccifn transver=

sal inferior al drea de seccifn transversal de la z2ona de
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X2

fluidificacidén superior y de la zona de fluidificacidn
inferior.
4a.- Un procedimiento de acuerdo com cual -

quiera de las reivindicaciones precedentes,,caracteriza-

do porgue se calientan las zonas de fluidificacidén tubu-

lares.

52,- Un procedimiento de acuerde con cual
quiera de las reivindicaciones precedentes, caracteriza=-
do porgque se emplean sdlidos del grupo C, como sélidos

para sey fluidificados.

6a.- Un procedimiento de acuerdo com cual
quiera de las reivindicaciones precedentes, caracteriza-
do porque se emplean sblidos adherentes o cohesivos como

sbélidos para ser fluidificados.

7a8,- Un procedimiento de acuerdo con cual
quiera de las reivindicaciones precedentes, caracteriza-
do por las operaciones de introducir los sblidos en la
zona de fluidificacibn inferior y hacerles pasar luego
hacia arriba a través de dicha pluralidad de zohas de

fluidificacién tubulares y al interior de dicha zona de

fluidificacién superior.

8a.- Un procedimiento de acuerdo con cual-
quiera de las reivindicaciones precedentes, caracterizado

porque se emples olmiddén, como sélidos para ser fluidifi-

cados.

- 45 =
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9&,- Un procedimiento de acuerdo con una

cuelquiera de les reivindicaciones precedentes, caracte-

rizado porque incluye el secado de los solidos fluidifi.
cados.

103,- Un procedimiento de acuerdo con cual
guiera de las reivindicaciones precedentes, caracteriza-

do porque se realiza una reaccidn quimica.

l18.~- Un procedimiento de acuerdo con cual

quiera de las reivindicaciones precedentes, caracteriza=~
do porque, pare la preparacidn de derivados de almidén,
se emplea almiddn mezclado con un reaccionante capaz de
reaccionar con dicho almidén para producir el derivado

deseado y porque se recupera dicho derivedo de almiddn.

123,- Un procedimiento de acuerdo con la
reivindicacibn 112, caracterizado por fluidificer almi-
dén con un reaccionante que es un catalizador acido, pa-

ra convertir el almidén en dextrina de almiddn.
13a,- Un procedimiento de acuerdo con la
reivindicacidén 123, ceracterizado porque el &cido es &ci-

do clorhidrico y porque el almiddn se calienta a una tem-

peratura dentro del intervalo de 512 a 1932C,

142,.- Un procedimiento de acuerdo com la

reivindicacidn 112, carscterizado porque se emplea como

reaccionante un halogenuro de glicidiltrialcohilamonio y

porque se forma un almidén catidnico, como derivado de
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almiddn,

158,- Un procedimiento de acuerdo con la
reivindicacidn 113, caracteriza&o porque se emplea un
tripelifosfato de metal alcalino como reaccionante, y

porque se forma un éster fosfato de almiddédn como deriva

do de almiddn,

16a8.- Un procedimiento de acuerdo con la
reivindicacidén 112, caracterizado porque se emplea urea
como reaccionante, -y porque se forma un carbamato de al-

midén como derivado de almidodn.

173.- Un procedimiento de f;gidificaciGn
pera la fluidificecidn de sélidos.

Tal y ;:omo se ha descrito en la Memoria
que antecede, representado en los dibujos que se acompa-

fian, y con los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de cuarenta y siete

hojas escritas a méquina por una sola cara.

Madrid, 1{ 700 L07

f1 5 A

P.A. Fernand
Por o3 o de Eizabypry
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