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de monosacaridos. Mds especificamente el invento se re-

nosilicato cristalino que adsorbé selectivamente la-eefosa

cién de hidrocarburos oleffnicos desde hidrocarburds,para-

llt;ju nfllx;.z V lSQ.Sl___

El sector de la técnica al que pertenecé este

invento es la separacidn, por absorcion en lecho sélido,

fiere a un procedimiento para separar urn componente desde
. - ~ ’
una meszcla que comprende una cetosa y una aldosa, el cual

procedimiento emplea un adsorbente que comprende urr abimi

o la aldosa desde la mezcla de alimentacidn. e

Es bien sabido en la técnica de separadggg;
que se puedenutilizar aluminosilicatos cristalinos péra
separar ciertos tipqs_de hidrocarburos a partir de .mezclas
de los mismos, tales como la separacidn de parafiné,;s,:":i‘oi--

males desde parafinas de cadenas ramificadés vy la sagﬁba-

finicos. Las zeolitas X e Y han sido empleadas én'proce-
dimientos para separar isdmeros de hidrocarburos indivi-
duales. Asi, se utilizan adsorbentes qué comprenden zeoli
tas X e Y para separar isdomeros de benceno trisustituidos
con radicales al&ohilo (memoria de patente de los Estados
Unidos 3.114.782); para separar isdmeros arométicos mono-
ciclicos tetrasustituidos éon radicalés alcohilo (patente
de los Estados Unidos 3.864.416); y para separar naftale-
nos sustituidos con radicales alﬁohilo, especificos (en la
patente de los Estados Unidos 3.668.267). Posiblemente
los procedimientos mds extensamente utilizados son los.
empleados para separar para-xileno desde una-mezcla de
compuestos aromaticos de 8 dtormos de carbeno. [Véanse
patertes de los Zstades Unidos numeros 3.558.730; 3.558.73:
3.626.020; 3.663.638; v 3.73L.974). . .

En contraste, el presente inverto se refligre 2

e
-
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la separacidén de compuestos no hidrocarbonados y mas es-

tosa y glucosa.

tiene un grado de dulzura relativo de aproximadamente 1,4

tHoju ninn, 3 ’ A A8 S

pecificamente a la éeparapién de monosacdridos. Se ha
descubierto que adsqrbentes que comprenden‘ciertas zeoli
tas,:que'contienen uno o mds cationes seleccionados en
los lugérgs catidnicos intercambiables, manifiestan una
selectividad por adsorcidn para una cetosa con reépbgﬁ_ a
. - - s o3

una aldosa, mientras que otras ciertas zeolitas int?rggm-
biadas catiéniéamenté manifiestan selectividad para,jina
aldosa con respecto a una cetosa, haciendo posible d¥ es~
" aa ©
te modo la éeparapién de una‘cetosa (o aldosa) desde -una
mezcla que comprende una cetosa y una aldosa, por adéq;—

289 0>

cidn selectiva en lecho sdélido. En una fomma especifica

»
°3a*

de realizacidn el presente procedimiento se dirige a se-

LI}

parar fructosa a partir de una mezcla que comprende“ﬁfhc-
Se considera que la fructosa es el mds soluble

y el mds dulce de los azicares. Con relacion & la saca-

rosa que tiene un grado de dulzura de 1,0, la fructosa

mientras-que el de la glucosa es de 0,7. La bibliografia
indica que una de las utilizaciones de la fructosa en for-
ma pura es como un manantial de calorias paré pacientes qu
deben ser alimentados intravenosamente, mientras que la
glucosa no es apropiada para alimentacidn intravenosa.
Mientras que la fructosa existe aﬁpliamente en la natura-
leza, los métodos para aislar fructosa de elevade grado

dé pureza son, sin embargo, mds diffciles que el método
principal para obtensr glucosa de alta pureza. Hucosa

de alta pureza es preparada con facilidad a partir de

almidén por hidrdlisis con acidos minerales a temperatura
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" cion de derlvados bencldlnlcos insolubles de glucosa 2 de
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elevada, éeguido por refinamiento y cristalizacidn, mien-
tras que otro méﬁodo de obtener fructosa de alta pureza
implica hidrolisis de sacarosa, separacion de un complejo
insoluble de cal f fructosé, acidificacién dél complejo
con acidos que forman sales calcicas insolubles, elimi-
nacidn de contamlnantes catiodnicos y anidnicos, conceh-
.tracidén de la soluciodn resultante, v finalmente crlstall-
zacion de fructosa. Se han realizado extensos estu?ios'
acerca de la produccidn de fructosa por hidrélisis’dé
polisacaridos portadores de fructosa extraidos de la al-
cachofa de Jerusalen o tupinambo. También se han i;ten-

sse w0

tado diversos métodos de separar glucosa a partir,deu

a >
L

azucar invertido, dejando fructosa, tales como la, forma-
compuestos de reac01on por adicidn con cloruro de soulo
de glucosa, pero estos nétodos no han sido realizables en
la prdetica. )

' ., Correspondientemenﬁe, un objetivo amplio
del presente invento consiste en crear un procedimiento
para separar la cetosa y la aldosa'desde una mezcla de
alimentacién.que contiene ambos cpmponentes para producin
corrientes de productos de cetosa y aldosa que-contengan
mayores goncentraciones de la cetosa y la aldosé,-res-
pectivamente, que las que estaban contenidas en la mezclj
de alimentacifn. Mis especificamente, un objetive del
invento es crear un procedimiento para produci} concen-
trados de la fructosa y la glucosa a partir de una mesg cls
de alimentacién, tal como una solucidn de azlcar invertid
do o un jarabe de maiz con alto contenido de ffuctosa,

que contenga los dos componentes.
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del grupo que consiste en amonio, sodio, potasio, cglcio,

ber selectivamente de este modo la cetosa y. después de

mezela de alimentacidn es vuesta en contacto con un ﬂosor—
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Correspoﬁdientemente; el presente invento se
dirige a un procedlmlento para separar componentes de una
mezcla de alimentacidn que comprende una cetosa y una al-
dosa, el cual procedimiento comprende poner en contacto
dicha mezcla en condiciones de adsorcidn con un adsorbente
que comprende un aluminosilicato cristalino selecéibngﬁo
de: . - : : o

(1) una zeolita X que contiene en luga%es

catidnicos intercambiables un catidn seleccionado dél.™

grupo que consiste en sodio, potasio, bario y estrongjio;

y ) . V (PP
(2) una zeolita Y que contiene en lugares

veot

catidnicos intercambiables al menos un cation seleccionado

estroncio, bario y combinaciones de los mismos

para adsorber selectivamente de este modo
uno de dichos componentes, ¥ después de ello poner en
contacto el adsorbente, que contiene el componente adsor-
bido, con un desorbente, y recuperar el componente desor-
bido resultante. .

En otra forma de realizacidn del invento la
mezcla de alimentacidn es puesta en contacto con un adsor-
bente.que comprende una zeolita X que contiene en lugares
catidnicos intercambiables un catidn seleccionado del

grupo que consiste en sodio, bario y estroncio, para adsort

)

eilo recuperar la cetosa nor desorciodn.

En una forma adicional de realizacidn, ia

ares

berte que comprende una zeolita X que contiene en lu? res

et MM e e et st b e Wb e
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catidnices inﬁercambiableé un par de cationes selecciona-
do del grupo que consiste en bario ¥ potasio asi como ba-
rio ? est?oncio, para adsorber selectivémente de este modo
la cetosa y después de ello recuperér ig cetosa por de-
sorcidn. )

| Todavﬂa en otra form de realizacidn, El.a.::
mezcla de alimentacién es puesta en contacto en condir!
ciones de aﬁsoréién con un adsorbente que comprende.dna

zeolita X que contiene catlones potasio en lugares gatid-

t"

nicos intercambiables, para adsorber selectlvamente de @S~
te modo la aldosa y después de ello recuperar la aldosa

[X X Y

por desorcion. - o -

» s ®

LY
veet

Todav1a en otra forma de reallzac1on la mez-

cla de allmentac1on es puesta en contacto con un adsor,

.
*.

bente que comprende una zeolita Y que contiene en lugares
catidnicos intercambiables al menos un cation seleccionado
del gfupo que consiste en amonio, sodio, potasio, calcio,
estroncio, bario y sué combinaciones; para adsorber se-
lectivamente de este modo la cetosa y después de ello
recuperar la cetosa por desorcidn.

En wna forma de realizacidn escalonada, el
invento compreﬁde:

(a) - poner en contacto la mezcla de alimen-~
tacidn con el adsorbente pafa adsorber selectivamente de
este modo un componente (cetosa o aldosa); (b) retirar
del -adsorbente una corriente de producto refinado que
comprende el otrorcomponente; (c) poner en contacto di-
cho adsorbente con un material désorbente para efectuar
la desorcidn del componente adsorbido desde dicho adsor-

bente; y (d) retirar de dicho desorbente una corriente de
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en una unica direccidn, la cual columna contiene al menos

- tres zonas que tienen funciones operativas separada$ qie

. mantener una zona de adsorcidn de dicha columna, estando

refinado en un limite aguas abajo de dicha zona; (g)‘ﬁan-

" la adsorcidn selectiva de un componente (cetosa o aldosa)

uaunnm.7 . 7 18057

"extracto" que comprende dicho componente adsorbido.
Preferiblemente el procedimiento escalonado
N . . . " - . . ,
comprende las operaciones de: (a) mantener una circulacion

neta de fliido a través de una columna de dicho adsorbente

»

se realizan en ellas y que estdn interconectadas en,’sgrie
L ]

Pee

con las zonas terminales de dicha columna conectadag, para

proporcionar una conexién continua de dichas zonas; :tbj

definida dicha zona por el adsorbente situado entre uhg

*Sp o0

corriente de entrada de alimentacidn en un limite aguas

arriba de dicha zona y una corriente de salida de producto
-~ ’

tener una zona de purificacidn inmediatamente aguas é;?iba
de dicha zona de adsorcién, estando definida dicha zona

de purifigaciéﬁ pof el adsorbente situado entre una corrien-
te de salida de extracto en un l{mite aguas érriba de di-
cha zona de purificacidn 'y dicha corrignte de entrada de
alimentacidn en un 1imite aguas abajo de dicha zona de
purificacidn; (d) mantener una zona de desorcién inmediatanien
te aguas arriba de dicha zona de pufificacién, estando
definida dicha zona de desorcidn por el adsorbente situadd
entre una corriente de entrada de desorbente en un limite
aguas arriba de dicha zona y dicha corriente de salida de
extracto en un limite aguas abajo de dicha zona; (e) ha-
cer'pasaf dicha mezcla de alimentacidn dentro de dicha zo-

na de adsorcidn en condiciones de adsorcidn para efectuar

. . . ol - .
por dicho adsorbente en dicha zona de adsorcion y retirar
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_terial desorbente; y (i) hacer avanzar periddicamente a.

_presernte invento abarcan detalles acerca-de mezclas de

)

una c&rriénte de salida de producto-refinado, que compren-
de el componente no adsorbido, a partir de dicha zona de
adsorcion; (f) hacer pasar uh material desorbenté dentro
de dicha zona dé desorcidn -en condiciones de desorcidn pa-
ra efectuar el desﬁlazamieﬁto del compuésto adsorbido des-
de el adsorbente en dicha zona de desorcidn; (g) réﬁiqér
una corriente dé salida de extracto; que comprehde cégﬂf
ponente adsorbido y material desorbido, desde dicha zéna

de desorcion; (h) hacer pasar al menos una porcidn d.& di-

s =

cha corriente de salida de extracto a unos medios de se-

L
]

paracion y en ellos separar al menos una porcidn de dicho

a®s o

material desorbente para producir una corriente de proeduc-

to de extracto que tiene una_poncentracién reducida,éé'?a-
través de dicha columna de adsorbente, en una direcciéﬁ_
aguas abajo con respecto a la circulaéién de fluido en di-
cha zona de adsorcidn, ié corriente de eﬁtrada de alimen-
tacidn, la corriente de salida de producto refinado, la'
corriente de entrada de desorbente, vy la corriente de sali-
da de extracto para efectuar el desplazamiento de zonas

a través de dicho adsorbente y la produccidn de corrientes
de salida de extracto vy de Salidé de producto refinado.

Otros objetivos y formas de realizacidn del

alimentacidn, adsorbentes, materiales desorbentes ¥y con=-
diciones de trabajo, todos los cuéles se describen aqui
seguidémente en la descripcion dada a continuacidn de cada
una de las facetas del presente invento. ‘

Ias definiciones de diversos términos utiliza-

dos por toca la memoria descriptiva serdn utiles para voner

it
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_contiene uno o mds componentes de extracto y uno o mas

: alzmenta01on" indica una corriente de una mezcla de al;men-

-el adsorbente mientras que un “componente de producpo;re-

7 llt;jn nim. ,9

en claro el funcionamiento, los objetos y las ventajas del
presente procedimiento. '

Una mezcla de alimentacion es una mezcla que

componentes de producto refinado, que han de ser separados

pof el presente procedimiento. El término "corrientwe, dg

tacidén que pasa al adsorbente utilizado en el procedifiien-

tO . e . '-' : ’,

‘ s *

Un "componente de extracto" es un compueeto o}

tlpo de compuesto que es adsorbido mao selectlvamenbe por

s &3

.-..»

fipado™ es un compuesto o tipo de compuesto que es adsor-

- a

pluo menos selectivamente. En este procedimiento, cuando
una cetosa es un componente de extracto, una aldosa es un
component e de Droducté‘refinado, vy viceversa. El término

"material qesorbente" 51gn1flcara generalﬂente un material

capaz de desorber un componente de extracto. El término

tcorriente de desorbente" o "corriente .de entrada de desorg

bente" indica la corriente a través de la cual pasa mate-
rial desorbente al adsorbente. El término "corriente de
producto refinado" o %“corriente de salida de producto re-
finado" éignifica.una corriente a través de la cual un

comﬁonente de producto refinado es retirado del adsorben-

te. La composicién de la corriente de producto refinado

puede variar desde esencialmente 100% de material desorbent

te hasta esencialmente 100% de componentes de producto re-
finado. El término "corriente de extracto" o "corriemte
de salida de extracto" significard una corriente a traves

de la cual un material de extracto, que ha sido desorbido
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por un material desorbente, es eliminado desde el adsor-
bente. Similarmente, la composicidn de la corriente de
extracto puede variar desde esencialmente 100% de mterial
desorbente hasta esencialmente 100% de componentes de
extracto. Al menos una pbrcién de la corriente de extract
¥y preferiblemenfe al menoé una porcidn de la corriéb;éfde
produéto refinado procedenté del procedimiento de sépgéa-
cidn son hechas pasar a medios de separacién, t{picaéente
fraccionadores, en donde es separado material desonﬁéﬁpe
para producir un producto de extracto y un producto,pefi-
nado. . Los términos "producto de'extfacto" y "prbdqggp.re-
- finado" significan é:oductos producidos por el proqggimien

to, que contienen, respectivamente, un componente de ex-

s -
- ® -

tracto y un componente de producto refinado en con&egtya-
cibnes mis elevadas que las'que se encuentran en la ¢ om
rriente de extracto y la corriente de producto refinado.
Aunque es posible producir un producto de cetosa o un pro-
ducto de aldosa de alta pureza (o ambos) con elevados-gra-
- dos de recuperacién,VSe apreciard que un componente de
extracto jamds es adsorbido completamente por el adsorben-
te, ni tampoco un.componente de producto refimado es no
adsorbido completamente por el adéorbegte. Por lo tanto,

pueden aparecer en la corriemte de extracto cantidades

variables de un componente refinado y,-similarmente, pue-

den aparecer cantidades variables de un componente de ex-

tracto en la corriente de producto ré?inado dependiendo de
las condiciones de realizacién del procedimiento que se
empléeﬁ. Las corrientes de extracto y &e proaucte refina+
do son distinguidas aﬁicionalmente una_de otra y de la

- . . P T
mezcla de alimentacidn por la relacion de las concentra-

Q
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‘ciones de un componente de extracto y de un componente de

.lumen de huecos no selectivo son expresados generalmente
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producto refinado que aparece en la corriente rarticular.-
Mas especificamente, la relacidén de la concentracidn de

una cetosa, por ejemplo, a la de una aldosa adsorbida -me-

nos selectivamente serd minima en la corriente de producto

refinado, luego mds alta en la mezcla de alimentacién
mixima en la corriente de extracto. ~Similarmente, 1%;#?—
lacién de la concentracién dé una aldosa adsorbida memes
selectivamente a la de la cetosa adsorbida mis seleéii?a-
mente serd mixima en la corriente de producto reflnado,
luego un poco menos alta en la mezcla de allmentac1on y

L3 X X4

minima en la corriente de extracto. : L e

El término "volumen de poros selectlvo" del
adsorberte es definido c;mo el volumen del adsorbente.que
adsorbe selectlvamente un componente de extracto desde
la mezcla de alimentacidn. E1l término "volumen de huecos
no selectivo" del adsorbente es el volumen del adsorben-
te que no retiene selectivamente un c6mponente de extracto
desde la mezcla de alimentacidn. Este volumen incluye las
cavidades del adsorbente que no contienen lugares adsor-

bentes y los espacios vacios intersticiales entre particu-

las adsorbentes. El volumen de poros selectivo y el-vo-

en cantidades volumétricas y tienen importancia para de-
terminar los caudales apropiados de fliido que se requie-
ren hacer pasar dentro de una zona de trabajo para que
tengan lugar operaciones eficaées para una cantidad esta-
blecida de adsorbente. Cuando "pasa" adscroente dentro'de
una zona de trabajo (definida'y descrita seguidamente) em~

pleada en una forma de realizacidn de este procedimiento,
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" men de poros selectivos lleva fluido dentro de esa zona.

_ bente para desplazér el fluido presente en el volumén &9 hy

de una zona es menor que el caudal o velocidad de yclymen de

.terial de producto refinado puede ser suficientemente compgti

- comprenden una cetona y una aldosa, y mas especifica y pre

'Ht;ja nam. 12

118057

su volumen de huecos no selectivo juntamente con su volu-

El volumen‘de huecos no selectivos es utilizado para deter-
minar la cantidad de fldido que deberia pasar dentro de 1a

misma zona en una direccidn en contracorriente con el adsor

[«

cos no selectivo. Si el caudal de fliido que pasa dentro

huecos no selectivo de material adsorbente que,pasa;déntro
de esa zona, hay un arrastre neto de liguido dentro ae la

gona por el adsorbente. Dado que este arrastre neto es

-.-.-

un fliido presente en el volumen de huecos no selective.

del adsorbente, comprende en la mayor parte de los cases

3
a *
-

componentes dg alimentacisn retenidqs menos selectiygménte.
El volumen de poros selectivo de un adsorbente puede ;ﬁsorn
ber en cieftos casos porciones de mgterial refinado a par-
tir del fldido que rodea al adsorbente ya que en ciertos
casos hay una competlclon o competencia entre material de
extracto v materlal de producto refinado para lugares ad-
sorbentes dentro del volumen de poros selectivo. Si una
gran cantidad de material de producto refinado con res~
pecto a material de extfaéto rodea al adsorbente, el‘ma- 3
tivo para ser adsorbido por el a@sorbente.

Mezclas de alimentacidn que pueden ser
cargadas en el procedlmlento del invento serdn las que
ferentemente seran soluciones acuosas de una cetosa ¥y una

aldosa. Si bien la mezcla de alimentacion puede contener

- - . )
mas de una cetosa v mds de una aldosa, tipicamente wa

- s e e e i res es e e e e e e
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‘separar una cetopentosa de una aldopentosa pero més:bi::

" una aldohexosa. Cetohexosas bien conocidas son fructosa

partir del adsorbente con caudales masicos razonables sin

_ser adsorbido a su vez tan intensamente que impida indebi-

de extracto con respecto a un coaponente de producto refi-

e e

Hoja nGm. 13 18057

mezcla de allmenta01on contendra una cetosa y una aldosa,
cada una de ellas en concentra01ones de aproximadamente
0,5% en peso a aproximadamente 305 en peso y mds preferi=
blemente de .aproximadamente 1% en peso a aproximadamente

15% en peso. El procedimiento puede ser utilizado para
picamente serd utilizada para separar una cetohexosa{@g:

(Levulosa) y sorbosa; aldohexosas bien conocidas son’ qu-
cosa (dextrosa), mannosa y galactosa, nientras que aldo
hexosas menos conocidas son gulosa, talosa, alosa, altrosa,

0‘0.

e idosa. Mezclas de alimentacion preferidas que contiengn
hexosas serdn solu01ones acuosas de azucar 1nvert1dq.i5r-
madas cuando sacarosa es hldrollzada por materiales ac1aos
para formar cantidades equ;molares de fructosa y glucoéa.
Otras mezclas de alimentacidn preferidas seran soluciones
acuosas de jarabe de maiz con alto contenido de fructosa
(tipicaméente alrededor de 40-45%) producidas por la isg
merizacién enzimitica de soluciones de glucosa.

' El desorbente utilizado en el procedimien=—

to del invento deberd cumplir diversos criterios. En pri-

mer término, deberd desplazar un componente de extracto a

damente que un componente de extracto desplace al mate-
rial desorbente en un ciclo de adsorcion subsiguiente. Le-

berd también ser mas selectivo para todos los compcnentes

nado que lo es para el material desorbente con respecto a

. » - W 4 - . P
un componente de producto refinado. Uenera ser compatible
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con el adéorbeﬁte particulér ¥ con la mezcla de aliménta-
cion particular. No deberd feducir ni destruir la selec-
tiyvidad c;itica_del adsorbente para un camponerte de ex-
tracto con respecto a un componenﬁe de producto refinado.
Debera ser ficilmente sepérable de lalnezcla de alimenta-
cidn que es hecha pasar al précédimienﬁo, preferibi%né%te
por dest11ac1on. Dado que los productos de reflnado y;de
_extracto son alimentos destlnados al consumo humanoj; -1os
materiales desorbentes también deberdn ser no téxiegg»;
Finalmente, haterialés desorbentes deberan estar dispiani-
bles con facilidad y por lo tanto deberdn ser de costo. ra-

zonable; El agua satisface estos criterios y es un-nate-

rlal desorbente apropiado para el presente procealmlento.
-~
Es sabido que ciertas caracterlstluag

A -

de adsorbentes son necesarias para la realizacidn satié-
factoria de un procedimiento de adsorcidon selectiva. En-
tre taies caracteristicas se encuentraﬁg capacidad adsor-
bente para un cierto volumen de un coﬁponente de extracto .
por volumen de adsorbente; también velocidades de adsor-

.’

cion v desorcion suficientemente rdpidas. Otra caracte=-
ristica necesaria es la adptitud del adsorbente para se-
parar componentes de la alimentacidn; en otras palabras,
.que el adsorbente posee selectividad por adsorcidn; (B) pa-
ra un componente en comparacion con otro componente.. Ia
selectividad, (B), tal como se utiliza par toda esta memo~-
ria descriptiva es definida.como la relacion de los dos
ccmponentes de la fase adsorbida con respectc a la relacidn
de los mismos dos componenteé en la fase no adsorbida'en
condiciones de equilibrio. Ila selectividad relativa se

muestra como Zcuacion 1 seguidamente.
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' presentados en por cien en volumen y los sufijos A yIU.re-

nente ) es adsorbido preferentemente dejando una fase no

VQue la volatilidad relativa, cuanto mavor es la selectivi-
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Ecwacidn 1.

/% en volumen de €/% en volumen de D/A Y

Selectividad = (B) =
en donde C y D son dos componentes de la aiimentacién re-

presentan respectivamente las fases adsorbidas y no dﬁsni-
bidas. Cuando la selectividad entre dos componentes seiapro-
xima a 1,0 na'hay adsorcién preferente.por el adsorbeﬁﬁé:de
un qomponente con respecto al obtro. Cuando se compara@.la
selectividad por el adsorbente de un componente C con, .-
respeéto al componente D, un valor de (B) mayor de Q,Q:in-

dica adsorcion preferente del componente C dentro del.adsor-

bente. Un valor de (B) menor de 1,0 -indicarfa que eX-compo-

adsorbida mis rica en componente C y una fase adsorbida mas
rica en componente I. 'Idealmente, los materiales desorben-
tes deberdn tener una selectividad.igual a apraximadamente 1
o menor de 1 con respecto a todos los componentes de extrac-
to, de manera que todos los componentes de ektracto puedan
ser extraidos como ﬁna sola clase y todos los componentes

de producto refimado sean réchazados nitidamente a la co-
rriente del producto refinado. Si bien la separacidn de un
component e de extracto a partir de un componente de productb
refinado eé tedricamente posible cuando la selectividad del
adsorbente para el‘componenterde extracto con respecto al
componente de producto refinadc es mayor gque 1, se prefiers

que dicha selectividad se aproxime a un valor de 2. Igual -

dad, tanto mds fdcil es de realizar la separacidn.

/% en volumen de C/% en volumen de D/U Y

PSR S
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.selectividad y velocidad de intercambio. Uicho aparato
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Un aparato para ensayo dindmico se emplea parI
ensayar diversos adsorbentes con una mezcla de alimentacid:
particular y material desorbente particular para meulr las
caracterlstlcas adsorbentes de capacidad de adsorc1on,

4 o
puede consistir en una camara adsorbente con un volumen

de aproximadamente 70 cm3 que tenga entrada y salidd_ sz

extreuos opuestos, equipos de .control de. temperatﬁré’sy'
presidn para asegurar una presidn previament e determi;;da,
constante, un equipo analitico tal como refractdmetros,
polarimetros y cromatdgrafos para determinar cuantitagiva
o cualitativamente uno o mas componentes en la corrighte

v ea?
efluente o saliente que gbandpna la cdmara. Un ensaqg:de
impulsos que utiliza este.aparato determinara selectiyﬁda—
des vy ctros datos para'diversbs sistemas adsorbentes. EL
adsoroante es cargado hasta equilibrio con un material de-
sorbente mrticular. En un momento conveniente, un impul-
so de alimentacidn que contiene conceﬁtracione§ conocidas
de un elemento trazador y de una cetosa o aldosa particu=~
lar o de ambas, todos ellos diluid9§.en desorbente, es
inyectado_pof ﬁna duracion de varios minutos. Se reanuda
la circulacidn de descrbente, y el trazader y la cetosa v
la aldosa son eluidos como en una operacién de cromatogra-
fi{a 1{quido-sdélido. El efluente es analizado para deter-
minar trazas de las envolventes de los correspondientes
picos de componentes que se desarrollan.

A partir de la informzcidén derivada del ensa-

[H 1N
e
!

yo, se puede evaluar el rendimiento ae “dsorue vbe en

minos de volumen de huecos, indice de capacicad rara un

'y

componente de extracto, selectividad vara un componente
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‘de picos del componente de extracto y la envolvente‘ﬁeapi-

“de picos de componente de producto refinado y. la envolven-

un componente de extracto con el.desorﬁente puede ser ca-~

.cidn. La velocidad de desorcidn puede ser caracterizada

~durante este intervalo de tiempo.

T

. . T . 2L I i N . . R
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con respecto al otro, y la velocidad de desorcion de un
componente de extracto por el desorbenmte. El indice de
capacidad de un componente de extracto puede ser caracte-

rizado por la distancia entre el centro de la envolvente

" .

cos del componente trazador o de algun otro punto dé;fél
) ) : , . A
ferencia conocido. Es expresado en términos del volimen

>
va re

en centiyetros cubicos de desorbente bombeado durante” es-
te intervalo de tiempo representado por la distancié'én;
tre las envolventes de picos. La selectividad, (B),'E’
para un componente de extracto con respecto a un compo=
nente de producto refinado pueden ser caracterizadaé,é&r
la relacidn de la distancia entre el centro de la eﬁti-
venée de picos de componente de-extracte y la enﬁolfént?
de picos de trazador (u otro punto de.referencia) a la co-

rrespondiente distancia entre el centro de la envolvente
te de”picos de trazador. La velocidad de intercambio de

racterizada generalmente por la anchura de las envolventes
de picos con mitad de intensidad. Cuanto mas estrecha sea

la anchura de picos mds rdpida serd la velocidad de desor-

también por la distancia entre el centro de la envolvente
de picos de trazador y la desaparicién de un componente
de extracto que acaba de haver sido desorbido. Esta dis-

tancia es nuevamente el volumen de desorbente bombeado

Sistemas adsorbentes pueden también ser eva-

luados por ensayo *eal en un dispositivo de puesta en con-
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" técnicas de evaluacidn de adsorbente pueden encontrarse

de A. J. deRosset, R. W. Neuzil; D. J.Korous y D. HJ, ~

citados con frecuencia como "tamices moleculares!

una cetosa y el adsorbente, por un lado, y entre una aldo-

Hoja nam. 18
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tacto continua liquido-sdélido en contracorriente, tal co-
mo se describe en las patentes de los Estados Unidos

2.985.589 v 3.706.812. Detalles adicionales acerca de

en la publicacién "Separation of Cy Aromatics by Adgorptionft

-
"40

Rosback presentada en la American Chemlcal Society, Eps
nnaeles, Callfornla, 28 de Marzo hasta 2 de Abrll de

s @ ’

1.971. . '
Los adsorbentes a utilizar en el procedimiento
de este invento incluyen estructuras de jaula de ald&iﬂb-
silicatos cristalinos en que los teuraearos de alumlnau
y silice estdn conectados. 1nu1mamente en un retlculo tTl-

s

Los aluminosilicatos crlstallnoo son

dimensional abierto.
parti-
cularmente cuando ia separacion que ellos realizan depende
esencialmente de diferencias entre los tamafios de las mo-
léculas de alimentacidn. En el procedimiento de este in-
vento, no obstante, el término "tamices moleculares" no
es estrictamente apropiado ya que la separacidn de una

cetosa con respecto de una aldosa es dependiente aparen-

) . . Lo
temente de diferencias de atraccidn electroquimica entre

sa y el desorbente, por el otro lado, en lugar de ser de-~
pendientes de dife?encias de tamafios fisicos en las molé-
culas. -

Zn forma hidratada, los aluminosilicatos
cristalinos abarcan generalmente las zeolitas represen-

tadas por la Formula I siguiente:

s b et e s B e g v s ey e e - ¢ e o cme e e mem e
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cialmente hidratada puede ser representada en térmimos, s

O VU U U R VS VU SOy - HP PPN SR DRI S S B S L)

Hoja nGm. 1].9

Férmula 1

Mé/hO:A12031wSi02:yH20

~ en que "M" es un catidn que equilibra la electrovalencia

. de los tetraedros centrados en aluminio y que es denomi-~

- »

nado generalmente como un lugar catidnico intercambiable,
- *

* 4
-2,

"n" representa ld valencia del catidnm, "yt representa’

-v’,p »

los moles de Sioz, e "y" representa los moles de agua’
»>t g

' . ’ + = *

El catidn "' generalizado puede ser.monovalente, diz ’
° t:-

valente o trivalente, o mezclas de tales. .

La zeolita X en la forma hidratada o pﬁ?f’

3

de moles de 6xidos tal como se muestra en la Férmuld '2.:

.
T
-

siguiente. ' N

Férmula 2.
(0,920,2)H,/,,0:A1203: (2, 540, 5)8105: yH0

en que "M" representa al menos un catidn que tiene una va-
lencia no mayor de 3, "n" representa la" valencia de "M",

e "y" es un valor de hasta alrededor de 9 deperdiendo de
la identidad de "M" y del grado de hidratacidn del cristal.
Tal como se observa a partir de>la Férmula 2 la felacién
molar de SiOg/A1203 de la zeolita X es de 2,5 + 0,5. El
catidén "M" puede ser uno o varios de un cierto numero de
cationes,tales como un catién de hidrdgeno, un catidn de

metal alcalino o un catidn de metal alcalino-térreo u otros

~cationes seleccionados, y es denominado generalmente cono

un lugar catidnico intercambiable. Como se prepara ini-

cialmente la zeolita Z, el catidn "' es usualmente, de

manera predominante, sodio v la zeolita es denominada por
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lo tanto como.zeolita X sédica. Dependiendo de la pureza

de los reaccionantes utilizados para preparar la zeolita,
deben estar presentes, no obstante, como impurezas otros de

los cationes arrlba mencionados.

la 'gzeolita Y en la forma hidratada o parc;al-

mente hidratada puede ser representada similarmente en tsr-

'L '00

minos de moles de Sxidos como en la rormula 3 31gu1ente.

Y
R 9’0

Fomu]a 3 ) oo
(O,Q:O,Z)Mé/no:AIZOB:WSiOZ:YH20 vra

en que "i" es al menos un cation que tiene una valenc1a

IR Y

"Wﬂ-es

»

l'y" ‘e S

no mayor de 3, 'n" representa la valencia de "iM,
un valor mayor de aproximadamente 3 hasta de 6,
un valor hasta de aproximadanmente 9 depeqdlendo de la 1&én-
tidad de "M" y del grado de hidratacién del cristal. Ia
relacidn molar de Si02/A1203 para zeolitas Y puede ser
por lo tanto de aproximadanmente 3 a aproxima&amente 6.
El catidn ®ir puede ser uno o varios de diversos cationes
tal como ocurre. én el caso -la zeolita X pero, cuando
se prepara inicialmente la zeolita Y, el catidn K" es
también usualmente, de modo predominante; sodio. Una zeo=-
lita Y que contiene predominantemente cationes sodio en los
lugares catidnicos intercambiables esrcitada; por lo tanto,
como zeolita Y sédica. | )
| Cationes que ocupan lugares catidnicos intgs-
) cambiables en la zeolita pueden ser reemplazados por otros
cationes mediante métodos ae intercambic de iones bien co=-
nocidos, por ejemplo poniendo eﬁ.contacto la zeolita, o un
material de base que contenga la zeolita, con una solucion

acucsa de una sal soluble del catidn o.de los cationes que

R e et T B IR R St
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. se desean disponer sobre la zeolita. Después de que tiene

‘ciones libres de compuestos voldtiles son determinadas ge-

_completa de cualquiera de las zeolitas durante su prepara-

¢ibn) o puede ser afiadido a zeolita X 6 Y relativamente puq

e et b s <0 s e e e b S e oSt v 4 0 ket et ot ] i 4
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lugar el grado deseado de intercambio los tamices son reti-
rados de la solucidn acuosa, lavados y secados hasta un
contenido de agua deseado. Por tales métodos los cationes
‘s . e ’. .
sédicos y cualesquiera cationes no sodicos que puedan estar
a [ 3

ocupando lugares intercambiables como impurezas en wia “zgo-

s

lita X sddica o Y sédica, pueden ser reemplazados de mMgdo

LS
3 ,ee
"

parcial o esencialmente completo por otros cationes. | s
ads
e o 7

El término "material de base", tal como s®°
wbiliza aquf, se referird a un material que contenga zeoli-

ta X 6 Y, que puede ser utilizada para preparar los 48s0r-

I 2

bentes especiales mas abajo descritos. la zeolita estiaFd

-

presente tipicamente en el material de base en cantidazdas
A .

1

que oscilaran desde aproximadamente 755 en peso hastd aDpro
ximadamente 98% en peso del material de base, basandose en

1la composicién libre de compuestos volatiles. Las composi-

neralmente después de que el material de base ha sido cal-
cinado a 9002C, con el fin de eliminar todo el mterial voo
1dtil. El resto del maperial de base serd gereralmente un
material amorfo tal como silice, alimina o mezclas de sili-
ce y alﬁmina o compuesfos, talés como arcillas, el cual ma-
térial estd presente en mezcla {ntima con las pequefias par-
ticulas del material de zeolita. Este.material amorfo pue-
de ser un anejo del procedimiento de preparacidn de zeélita

X 6 Y (por ejemplo, una purificacidn intencionalmente in-

ra, pero en cualquier caso su finalidad usual es la de un

aglutinante para ayudar a formar o aglomerar las-particulas
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duras de la zeolita. Normalmente el material de base estard

en la forma de particulas tales como productos extruidos,agl

[¢}

merados, tabletas, pildoras, macroesferas o granulos produci

dos triturando cualquiera de los antedichos produc tos hasta

un margen deseado de tamafios de particulas. El adsorbente qu

W

\ ]

ha de utilizarse en el presente procedimiento tendrd ﬁfef%—

riblemente un margen de tamafios de particulas de aproximafia=-

mente malla 16-60 y mds jareferiblemehte aproximadame nt'&'mallh

30-50 (malla de norma de los Estados Unidos). Ejémplos;ié ma

- teriales de base apropiados que pueden ser utilizados p%ra
preparar los adsorbentes empleados en el presente procedimien
to son "tamices moleculares 13X ("Holécular Sieves ;é%?) ¥
ngK-LO", ambos de los cuales son asequibles de 1é Lind@)?ompany,
Tonawanda, Hueva York. El ﬁrimer'material contiene zedlita X,
mientras que el ﬁltimO'material contiene geolita Y.

‘ ' Se ha descubierto que zeolitas X e Y,
que contienen catiénes especificos en los lugares catiéni-
cos intercambiables, poseen los réquisitos anteriormente
descritos y por lo tanto son apropiadas para utilizarse en
el procedimiento. Algunas de las zeolitas apropiadas con-
tienen esencialmente una Unica especie de catidén en los
lugares catidnicos intercambiables mientras que otros son
intercambiados esencialmente de modo completo con pares de
cationes seleccionados. Se estim que uma zeélita estd in-
tercambiada esencialmente de modo completo cuendo el con-
tenido residual de sodio de la zeolita después de inter-

’camfio de iones es meﬁos de aproximedamente 2% en peso
de Nas0. Especificamente, se ha encontrado que los ad-
sorbentes que comprenden una zeolita X que contiene en lu-

gares catidnicos intercambiables cationes sodio o catio-

C e mmmen mnmeia o ymesamme s by e m s - mee e e am e o

avpra e e w4 . _— -
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blemente una relacion ponderal de bario a e stroncio Gen~
N r

hasta aproximadamente 15:1.

camente con una solucidén de KCl), lavando el material-

) e et MY el B et - A . L
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nes bario o cationes estroncio, poseén todos ellos selec-
tividad para una cetosa con respecto a una aldosa. Otros
adsorbentes que tienen selectividad similar son zeolitas
X que contienen el par de cationes bario y potasio o el
par de cationes bario y éstroncio en lugares catiénipo§
intercambiables. Un ‘adsorbente de zeolita X que coﬂﬁi@@e
bario y potasio én los lugares catidnicos intercambié@iés
tendrd preferiblemente una relacion ponderal de bari&?ﬁf
. a8 >,
potasio dentro del margen de aproximadamente 1l:1 hashs *
aproximadamente 100:1 ¥y mas preferiblemente dentro déi‘
margen de aproximadamente 1l:1 hasta aproximadamente=191 1.
Un adsorbente de zeolita X.que contiene bario y estﬁgﬁéio

en los'lugareé catidnicos ingercambiables tendrd préfgﬁi-
i >

tro del margen de aproximadamente 1:1 hasta aproximada-

mente lS:l'y mas preferiblemente de aproximadamente 5:1

Por otro lado, se ha encontrado que un adsor-
bente que comprende una zeolita X, que contiene potasio
en ;os'iugares catiénicos_intercambiables, es apropiado
para utilizarse en el presente procedimiento en virtud de
su Selectividad para una aldosa con respecto a una ceto-
sa... Dicho adsorbente puede ser preparado intercambiando
iones de modo esencialmentébcompleto "tamices molecula-

res 13X" (zeolita X sédica) con caticnes potasio (tipi-

intercambiado con agua para eliminar el exceso de solu-
cidn de intercambio de ionés y secando el adsorbente a
menos de aproximadamente 10 por cien en peso de pérdidas

por inflamacién (POI) a 900<C.
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Adémés, se ha descdbierto qﬁe adsorbentes qué-
»comprenden wna zeolita Y que contiene en lugares cationi-
cos intercambiables al menos un caticn selecclonado del
grupo que consiste en amonlo, sodio,’ potasio, calcio,
estroncio, barlo ¥ comblnaclones de los mismos, son apro-

L3

plados para utilizarse en el presente procedimiento debi-
do. 2 su selectividad para una cetosa con respecto a un)
aldosa. Preferiblémen;e, las zeolitas seran intercaipia-
. o
das esencialmente de modo compieto con elcatidn o cd;iéi
nes seleccionados. Un adsorbente particularmente pre?e-
rido es un material de base que comprende zeolita I.w.%
material amorfo que contiene cationes calcio en los;%gga-
‘res caﬁiénicos”intercambigblgél °a,°5
Hay una carencia sorprendente de predecib;?

-
lidad en lo que se refiere a la idoneidad de adsorbentes
para utilizarse en el presente procedimiento. En efecto,
muchos adsorbenfes que comprenden.zeo;itas X6Yyma=
ferial amorfo no manifiestan selectividad ni para uﬁa ce-
tosa ni para una aldoéa,'y por lo tanto no son apropiados
para uﬁilizarse en el procedimiehto. Por ejemplo, una
zeolita. Y que contiene cationes amonio en lugares catid-
nicos intercambiables manifiesta selectividad para una
cetosa con respéctp a una aldosa, péro una zeolita Y que
contiene cationes hidrdgeno en los lugares catidnicos in=-
tercambiables no manifiesta selectividad ni para una ce-
'tosa ni para una aldosa. -

Una zeolita X que contiene pota51o en los lu-
gares catiénicos intercambiables resulta ser unica entre

las zeolitas X en cuanto a su aptitud para adsorber se-

lectivamente una aldosa con respecto a una cetosa. Un

oy UULLO O
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Vselect1v1dad ni para una aldosa ni para una cetosa. °».J;
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adsorbent e que comprende una zeolita oYX intercambiadé
con cesio no manifiesta éelectividad ni para una aldosa
ni para -una cetosa. Una gzeolita Y intercambiada con po-
ta51o, a diferencia de la zeollta X 1ntercamb1ada cén po-
tasio, manifiesta también selectividad para una cetosa con

D

respecto a una aldosa. Adsorbentes que comprenden zeolrtas

°

b

X que contienen en lugares catlonlcos 1ntercamb1ab1es’ea-

on’u

tiones bario o estroncio, o bario ¥ estroncio, © barloay

Q’l
potasio manlflestan selectividad para una cetosa con Be'sw
pecto a una aldosa, mientras que adsorbentes que compfeﬁ-
den zeolitas X que contienen en lugares catidnicos inter®
cambiables o bien ca101o o bien magnesio, no manlfleStan’

>

. Considerando adsorbentes que comprenden zeol;-
tas Y que contienen en lugares catidnicos intercambiables
cationes de metales del Grupo ITA de la Tabla Periddica de
los Elementos, los que contienen caleio, estroncio o bario
ménifiesﬁah todos ellos selectividad para una cetosa con
respecto a una aldosa pero una gzeolita Y que contiene mag-
nesio no manifiesta selectividad ni para una cetosa ni para

una aldosa. De estos adsorbentes apropiados que compren-

den zeolitas Y que comprenden cationes calcio, estroncio o

_bario en lugares catiénicos intercambiables, se ha descu~

bierto que un adsorbente que comprende una zeolita ¥ que
contiene cationes calcio en tales lugares es muy superior

a adsorbentes que contienen cationes estroncio o bario en

los mismos lugares. Las razones por las que algunos adsor-

bentes son aceptables para utilizarse en el presente pro-

cedimiento, mientras que otros no lo son, no se comprende

enteramente en el momento actual.

o bt e
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E1 adsorbente puede ser empleado en la forma

tacto alternativamente con la mezela de alimentacidén y con
materiales desorbentes. En la forma de realizacidn mis
simple del invento, el adsorbente es empleado en la forma
de un dnico lechs estdtico en cuyo caso el procedimiento
es solamente semicontimuo. En otra forma de realizacidn
puede emplearse un grupo de dos o m4s lechos estdticos en
contacto de lecho fijo con un sistema apropiado de v4lvu-
las de manera que’ la mezcla de alimentacidén es hecha pasar
a través de uno o mds lechos adsorbentes mientras que los
materiales desorbentes pueden.ser hechos pasar a través

de uno o varios de los otros lechos del grupo. La circu-
lacién de mezcla de alimentacién y de materiales desorben-
tes puede ser as@gdente o descendente a través -del adsor-
bente. Se puede utilizar cualquiera.de los aparatos con-
vencionales emileados para la puesta en contacto fldido-sé
lido en lecho estdtico.

Sin embargo, los sistemas de circulacidn en
contracorriente en lecho mévil o en lecho mévil 51mulado,
tlenen un rendimiento de separacién mucho mayor que los
sistemas de lecho adsorbente fijo, y por lo tanto son pre~-
feridos. En procedimientos de lecho mévil o de lecho mévil
simulado, las operaciones de adsorcién y desorcidn tienen
lugar de modo continuo lo cual Permite a la vez una produc-
cién continua de una corriente de extracto y de una co-"
rriente de producto refinado ¥y la utilizacidn continua de
corrientes de alimentacidén y de desorbente. Los:principios

¥ la sucesién de operac1ones del sistema de circulacién en

--------

I
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patente de los Estados Unidos 2.985.589. En tal sistema,
es el movimiento progresivo de los lugares de acceso de
1{quido miltiples hacia abajo de una cdmara adsorbente
el que simula el movimiento ascendente de adsorbente con-
tenido en la camara. En cualquiér momento dado sélo son
activas cuatro de las conducciones de acceso; la conéug;
¢idn de acceso de corriente de entrada de alimentaci&égé

~

la conduccién de acceso de corriemte de entrada de deser-

producto refinado y la conduccidn de acceso de corrierhe
de salida de extracto. Coincidiendo con este movimignte
ascendente simulado del adsorbente sdlido se encuentra ‘el

. LY
movimiento del liquidg que ocupa el volumen de huecogcdpl
lecho relleno de adsorbente. De manera que se ﬁ;ntengg ;n
contacto en contracorriehte, se puede propdrcionar'medi;n-
te ura bomba una circulacidén de liquido en semtido descen-
dente por la camara adsorbente. Como un lugar de acceso dg
1iquido activo se mueve por un ciclo, eé decir, desde la
parte superior de la camara hasta la parte inferior, la
bomba para circulacidn en la cadmara se mueve a través de
diferentes zonas que requieren caudales diferentes. Un
controlador de caudal programado puede ser dispuesto para
ajustar y regular estos caudales.

Los lugares de acceso de liquido activo divi-
den eficazmente la camara de adsorbente en zonas separa-
das, cada una de las cuales tiene una funcidn diferente.
En esta forma de realizacidn del presente procedimiento es
geheralmente necesario que estén presentes tres zonas de

trabajo separadas, con el fin de que tenga lugar el pro-

cedimiento, aunque en algunos casos puede utilizarse una

27 o 18057
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cuarta zona opcional.

. La zona de adsorcion, zoma 1, es definida co-
mo el adsorbente situado entre la corriente de entrada de
allmentac1on ¥y la corriente de salida de producto refina-
do. En esta zona, la materia prlma de allmenta01on entra
en contacto con el adsorbente, un.componente de extract
es adsorbido ¥y una corriente de producto reflnado es.rév
tirada. Dado que la circulacidn general a traves de‘;a 70+
na 1l se realiza desde la corriente de.alimentacién qé%;én-
tra en la zona hasta la corriente de producto refinadg, .
que sale de la zona, la circulacidn en esta zona se eon=~
sidera que se realiza en una direccidn aguas abajo cwando

T
avanza desde la corriente de entrada de alimentaciénﬁgigta
.
las corrientes de salida.de prcducto refinado. “w v
Inmediatamente aguas arriba con respecto a
la circulacidn de fluldo en la zona 1 se encuentra la zona
de purificacidn, zona 2.  La zona de purificacidn es de-
finida como el adsorbente entre la corriente de salida de
extracto y la corriente de entfada de alimentacidn. lLas
operaciones basicas que tienen 1ugar en la zona 2 son el

desplazamiento, desde el volumen de huecos no selectivos

del adsorbente, de cualquier mterial refinado arrastrado

.dentro de la zona 2 por el desplazamiento de adsorbente

RPN

dentro de esta zona yrla desorcidn de cualquier mterial
refinado adsorbido dentro del volumen de poros selectivo
del adsorbente o adsorbido sébre la superficie de las par-
t{culas de adsorbente. La purificacién se logra haciendo

pasar una porc1on de material de corriente de extracto que

‘abandona la zona 3 dentro de la zona 2 en el limite aguas

arribe de la zona 2, la corriente de salida de extracto,

U A S w2 s on e e st P T L -
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para efectuar el desplazamiento de material refinado. la
circulacidn de material en la zona 2 se realiza en una di-
reccidn aguas abajo desde la corriente de salida de extrac-
to hasta la corriente de entrada de alimentacién.
Inmediatamente aguas arriba de la zom 2 Coﬂ.
respecto al fliido que circula en la zona 2 Se encuentId
la zona de desorcién o zona 3. la zona de desorcidnoes,;
definida como el adsorbente enﬁre la corriente de ensiéda
de desorbente y la corrierte de salida de extracto. 1%&:

funcidn de la zona de desorcion es la de permitir que un

material desorbente que entra ‘en esta zona desplace al ¢ om-
Eh-ol W )

ponente de extracto que habia 51do adsorbido sobre el adsox-

6!'»

bente durante un contacto anterlor con alimentacidn en la
- l‘s'
La circulac;gn.
3,.%

de fluido en la zona 3 se realiza esencialmente en la mismg

zona 1 en un ciclo anterior de trabajo.

direccidn que la'de las zonas 1y 2.

En élgunos casés puede utilizarseruna zona
amortiguadora opcional, zona l"',— Esta zona, definida como
el adsorbente entre la corriemte de salida de producto re-

finado, ¥y la corriente de entrada de desorbente, si se

utiliza, estd colecada inmediatamente aguas arriba con res;
pecto a la circulacidn de fluido en la zona 3. Ia gona k
podria ser utilizada para conservar la cantidad de desor-
bente utilizada en la operacidn de desorcidn ya qué una
porcién de la corriente de proaucto refinado que es reti-
rada de la zona 1 puede Ser introducida en la zona 4 para
deésplazar material desorbente presente en esa zona, fuera
de dicha zona dentro de la zona de desorcidén. La zona b
contendré adsorbente suficiente para que al material refi-

nado presente en la corriente de producto refinado que
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sale de la zona 1 y entra en la zona 4 se le pueda impe-

dir que entre en la zona 3, contaminando de este modo a
la corriente de extracto retirada de la zona'3. En los
casos en que la cuarta zona de trabajo no sea utilizada,
la'eorrienme“de producto‘refinado retirada de la zona 1 '
e introducida en laz zona 3 debe ser vigilada cuidadosamen-
te con el fin de que la circulacién directamenxe desde la
zona 1 hasta la zoha 3 pueda ser detenida cuando haya pre-~
sente una cantidad apreciable de material refinado en la
corriente de producto refinado que qéle de la zona 1 ¥y
entra en la zona 3, de manera que no esté contaminadau la
corriente de salida de exiracto. ,

Un avance ciclico de las corrientes de entra-

da y salida a través del lecho fijo de adsorbente puede

_ lograrse utilizando un sistema distribuidor en que las

vilvulas en el distribuidor sean accionadas de una manera
sucesiva y secuencial para efectuar el desplazamiento de
las corrientes de entrada y salida, permitiendo de esta
manera una circulacidén de fluido con respecto a adsorbente

sdlido de una manera en contracorriente. Otro modo de

trabajo que puede realizar la circulacidén en contracorrien

tede adsorbente sélido con respecto a fldido implica la
utilizacidén de una vdlvula de disco rotatorio en que las
corrientes de_éntrada y de éalida eé%én conectadas con la
vdlvula y las conducciones a través de las cuales son he-
chas avanzar iés corrientes de entrada de alimentacién,
de éalida de extracto, de entrada de desorbente y de sa-
lida de producto refinado en la misma direccidn a través
del lecho a@goqbegte.. Tantg,%a giéposicién de distribui-
dor como laSQéiQulé:He;dié%bzéén“ﬁénﬁbihgs en la téenica.
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Especificaﬁente, vélvulas de disco rotatorias que pueden

ser utilizadas en esta opéracién pueden éncontrarse en

las patentes de los Estados Unidos 3.0&0;777 vy 3.422.848.
Se considera que al renos una porcidm de la

corriente de salida de extracto pasafé dentro de un§s me-

dios de éeparacién en que al menos una pafcién del desor-

bente es retlrada para produc1r un producto de extracto,

. *
LR

que contenga una concentracidn reduwida de desorbente. -
. .

48

s

L )
Preferiblemente, al menos una porcidén de la corriente

salida de producto refinado sera hecha pasar tamblen,.a

unos medlos de separacidn en que al menos una porclon.del

seo s
desorbente es retirada para producir una corriente de’

1307)

desorbente que puede ser utilizada de nuevo en el moce-

dlmlento, y un producto refinado que contenga una coneen-

tracidn reducida de desorbente. Los medios de separacron

s
., .
.'

serdn tipicamente una columna de fraccionamiento. .
Aunque se puéden utilizar operaciones en fase
1iquida y en fase vapor en muchos procedimientos de sepa-
racién por adsorcién, se prefiere el trabajo en fase 1i-
quida para el presente procedimiento, debido a que son me-
nores los requisitos de temperatura y son mayores los ren-~
dimientos de producto'de extracto que pueden obtenerse.
Condiciones de adsorcidén incluiran un margen de tempera-
turas de desde aproximadamente 202C hasta aproximadamente

2000C, prefiriéndose el de aproxiﬁadamente 202C hasta apro-

ximadamente la atmosférica hasta aproximadamente 35 atmés~

feras absolutas, prefiriéndose presiones desde aproxima-

feras para asegurar una fase 1{quida. Las condiciones de




10

15.

20

25

30

Hc;jn nam. ’ 32 - : . N 18057.._..

desofcién incluirén el mismo margen de temperaturés v pre-
siomes que se utiliza para condiciones de adsorci on.

' 'Los siguientes e jemplos se presentan para
ilustrar las relaciones de selectividad Unicas en su gé-
nero, que hacen posible el'procedimiehto del invento, ¥y no
se pretende que restrinjan indebidamente el alcance y 91
espiritu de las reivindicaciones anejas a la present?,ﬁg—

moria. : . . , S
. 7 2,0

EJEMPLO T :

L]
(LR ]

e 3.

-

Este ejemplo presenta los resultados desVos

*e 0

lumen de retencidn y selectividad .obtenid os mediante en-

LY

_ sayos de impulsos con once adsorbentes, uno que compren=

e33 2 3

de una zeolita A, uno que coomprende una zeolita Y, y nne-

N L)

ve que comprenden zeolitas X. Mas especificamente, 61 ad-

LI

sorbente que Eomprendia la zeolita A era un tamiz mo}géh—
laf"Linde 54 (una zeolita A intercambiada con calcio);.él
adsorbente que comprendfa wa zeolita Y fue preparado in-
tercambiando de iones esencialment e de.modo conpleto la
zeolita Linde SK-40 con potaéio, y los adsorbentes que
COmprgndia zeolita X eran porciones de tamices moleculares
Linde 13X interéambiados esencialmente de modo completo
con los cationes de metales K, Cs, Mg, Ca, Sr, Bay, Ba + K

y Ba + Sr. Todos los adsorﬁentes tenian un margen de ta-

mafios de particulas de aproximadamente malla ZO-AQ de la

norma de los Estados Unidos (Na-X = tamices 13 X no inter-
cambiados). -

Los aparatos y métodos generales de ensayo por
impulsos han sido descritos cbn anterioridad. Los adsof-
bentes fueron ensayados en una columna de serpentin de 70

cm? mantenida a 559C v 4,4 atmdsferas de presién absolu-
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ta, y utilizando agua pura como el material desorbente.
la sucesidn de operaciones para cada ensayo fue como si-

gue material desorbente (agua) fue hecho pasar continua-

. mente a través de la columna que contenfa el adsorbente

' con wna velocidad espacial hararia de liquido (VEHL) no-

minal de aproximadamente 1,0. En un momento c onveniente
se detuvo la circulacidn de desorbente, se inyectd len'la
la columna una muestra de 4,7 'cm3 de fructosa al 10% gﬁ

peso en agua a través de un bucle de muestra, y se radnudd

- la circulacidn de desorbente. EL azucar saliente fyg’ de-

tectado por medio de un detector de refractémetro consinuo
y se desarrollo una traza de envolvente de picos. Se hizo

¢80 0 O

pasar similarmente otro impulso que contenia 10% en pgso de

rd

glucosa. También se inyectd una solucidn saturada de’ben-

LI |

ceno en agua para servir como trazador, a partir de gatbual '
se pudo determirar el volumen de huecos del lecho de adsor-
bente. De esta maneré, para éadé adsorbente ensayado se
desarrollaron tres trazas de piCoé, una para glucosa, una
para fructosa y una para benceno. El volumen de retencidn
de g;ucosa gs calculado midiendo la distancia desde el
momento cero o punto de referencia, hasta el punto central
de; pico para glucosa y restando la distancia que repre-
senta el volumen de huecos del adsorbente obtenido midien-
do la distancia desde el mismo punto de referencia él
punto central del pico.para benceno. Para algunos adsor-
bentes'tantp los picos para fructosa como para glucosa es-
taban esencialmente sobre la parte superior de la envolven-

te de picos de benceno indicande que ambos monosacaridos

‘estaban relativamente no adsorbidos por los adsorbentes

particulares en la presencia de agua. lLa sglectividéd de
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cociente obtenido dividiendo el volumen de retercidn de

fructosa por el volumen de retencidn de glucosa. Los
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1 hasta 4 eran tres zeolitas X y una zeolita Y, cada una-

realidad selectividad para glucosa con respecto a frucﬂo-

. de la Tabla Periddica de los Elementos, mientras que el

~agua para los-enéayos 5, 67y 7, pero ambos adsorbentes

18057
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. Los adsorbentes utilizados rara los ensayos

biables cationes de metales del Grupo IA de la Tabla Perid;

dica de los Elementos.
ensayo 2 ten{a una "selectividad" de 0,55 (para fructosa

con respecto a glucosa); y por lo tanto manifestabafeﬂ-

-
bR Y

sa. El adsorbente Na-X utilizado para el ensayo 1,55@-

lectividad de 1, 42) y el adsorbente K-Y utilizado para
el ensayo 3 (select1v1dad de 2 21) manifestaron ambos se-

lectividad para fructosa con respecto a glucosa, mlentras

que el adsorbente Cs-X utilizado en el ensayo 4 no mani-

-
.o
seae*

festo selectividad relativa para nlnguno de ellos. .

' *

Los adsorbentes utlllzados para los ensayos

»
l

5, 6, 8y 9 eran zeolitas X que contenfan en lugares ca-

tidnicos intercambiables cationes de metales del Grupo I1A

adsorbente utilizado para el ensayo 7 era una zeolita A

intercambiada con calcio. Tanto la fructosa como la glu-

cosa estaban relativamente no adsorbidas con los adsor-

bentes Mg-X, Ca-X y Ca-A utilizados en la presencia de

Sr-X y Ba~-X utilizados en los ensayos 8 y 9, respectiva-
mente, manifestaron selectiviﬁad para fructosa con res-
pecto a glucosa. B8i bien no se ha establecido definitiva-
mente, se cree qué adsorbentes que comprenden zeolitas X
que contienen en los lugares catidnices intercambiables
un catidn del Grupo IIA se hacen generalmente mencs aci-

dos cuando se mueve hacia abajo desde el Perfodo 3 al Pe-

El adsorbente K-X utilizado para el

de las cuales contenfa en los lugares catidnicos intercam-
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r{odo 6 de la Tabla Periddica de los Elementos al se-

leccionar el cation del Grupo IIA. Asi,'adsorbentes que

comprenden zeclitas X intercambiadas con Ca o con Mg son

_ inapropiados para utilizarse en el presente procedimiento

ya que son mas écidos, mientras que adsorbentes que com~
prenden zeolita X intercambiada con Ba o Sr son apropia-

dos para utilizarse en el presente procedimiento por. ser

’ » : . . .
menos acidos. : - < .,
L

LK 2 BN

Los adsorbentes utlllzados para los ensgxos
10y ll eran zeolitas X que contenian en lugares Catlﬁ?l-
cos intercambiables los pares de cationes Ba y K, ylég vy
Sr,'respectivamente. El adsorbente Ba-K-X utilizado.en

‘.ncc

el ensayo 10 manifestd selectividad para fructosa con.

.

respecto a glucosa, mientras que el adsorbente K-X ?tm-
lizado en el ensayo 2 no la manifestd, pero la selec%i
vidad del adsorbente 'Ba-K-X no era tan alta como la ael
adsorbente Ba~X utlllzado en el ensayo ‘9. El adsorbente
Ba-Sr-X utilizado en el ensayo 1l manlfesto select1v:dad
de fructosa a glucosa menor que la del.adsorbente Sr-X

utilizado en el ensayo.8 pero maybr que la del adsorbente

Ba-X utilizado en el ensayo 9.
EJEMPLO II

Para asegurar que la .fructosa pueda ser se-
parada de una mezcla real que contenga fructosa y glucosa,
una solucidn que contenfa 20% en peso de fructosa y 20%
en peso de glucosa en agua fue ensayada por impulsos so-

bre un lecho de 440 cm3 de adsorbente que comprendia zeo-

" lita X intercambiada con bario contenida en una columna

que tenfa un didmetro interior de 1,27 em3 y una altura
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de 2,28 metros. EL adsorbente fue el mismo que el utiliza-
do en el ensayo 9 del Ejemplo I anterior, ¥ se emplearon
la misma presion y la miéma temperatura dé traba jo que en
el Ejemplo- I. Agua como el material desorbente fue hecha
pasar primeramente sobre el adsorbente, luego se inyebté

el impulso de alimentacidn, y después se reanudd la cir-

- .culacidn de mterial desorbente. El efluente fue shali-

zado tanto par indice de refraccidn como por polariietyia,

¥ con esta combinacion se efectuaron determinaciones'ttan-

.,

titativas, en lugar de cualitativas, de la fructosa'y* Ia
glucosa en el efluente. Los mayores tamafios de muestras
requeridos para estos andlisis fueron la razén de utili- ‘

zar. una columna mayor que la utilizada en el Ejemplo T.

et

- Los resultados obtenidos de este ejemplo, Juntamente con

los del ensayo 9 del ejemplo I (que utilizaba el mismo ;

a

adsorbente), se muestran en la Tabla 2.

TABLA 2

Comparaciégfde selectividades con adsorbente Ba-X

[}

VOLUMEN DE RE~" VOLUMEN DE RE- SELECTIVI~
ENSAYO TENCICNDE FRUC- TENCION DE GLU- DAD (B)

TOSA, cm’ COSA, cm3
- Ejemplo II 105 35 3,0
Ensayo 9 del .
Ejemplo I 27,1 9,6 2,82

La selectividad obtenida cuando .se trataron

_Vconjuntamente'1a'fructosa y la glucosa, se considera que

es sustancialmente la misma que la cbtenida cuando éstas

fueron tratadas por separado. .

EJEMPLO III
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Este éjemplo preéenta las anchuras de picos ¥
de'gluéosa y fructosa y volimenes de retencion y las se-
lectividades para fructoéa'con respecto a glucosa y con
respecﬁo 2 agua, que se obtuvieron realizando ensayos por
impulsos ¢on diesz adsorbentes diferentes. De los diez ad-
sorbentes, uno comprendia una zeolita X, y nueve compren-
dfan zeolitas Y.. Mis especificamente el adsorEenteZqﬁ?
comprendia zeolita X era una porcion de tamices molé@@i
lares Linde 13X que habfan sido intercambiados de meée-
esencialmente completo con cationes Ca'y los nueve %@S@rf
bentes que comprendia zeolita Y eran nueve porciones de

2

Linde SK-AO que habn.an sn.do int ercambiados de iones esen-

rey e

czalmente de modo completo con hldrogeno, amonio, catio~

\.,

nes Na, K, Cs, Mg, Ca, Sr y Ba. Estos diez adsorbqntes'
son denominados sevuldamente como adsorbentes de zeol;ta
NH, -Y, H-Y, Na-Y, K-Y, Cs-Y, Mg-1, Ca-Y, Ca=X, Sr-Y y
Ba-Y. Todos los adsorbentes tenlan un margen de tamafios
de particulas de aproximadamente malla 20-40 de la norma
de los Estados Unidos. _ .

Los adsorbentes fueréﬁ'ensayados en una co-
lumna de serpentin de 70 cm3 mantenida en las mismas con-
diciones que en el Ejemplo I,.y'utilizando el mismo pro-
cedim;ehto que en el Ejemélo I, con la excepcidn de que
después de que se hizo pasar el impulsorque contenia 10%
en pesé de glucosa, se inyectdé un impulso de oxido de

deuterio. El dxido de deuterio tiene un indice de re-

. fraccidn diferente que el que tiene el agua; asi, el dxido
" de deuterio se puede detectar con el refractometro de la

misma manera que se realiza para los azicares. Para cada

adsorbente ensayado se desarrollaron cuatro traszas de pi-
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cos, una para glucosa, una para fructosa, una para oxido
de deuterio y una para benceno. Los volimenes de retencidn
para glucosa, fructosa y agua, y también para dxido. de deu-

terio, fueron obtenidos por el método descrito en el Ejem-

plo I. Los resultados para e stos ensayos por impulsos se

muestran en lé Tabla Ne 3.
 El adsorbente de zeolita NH,-Y utilizadd para
el ensayo 1 manifestd una buena selectividad de 6,5 bgré

.

fructosa con respecto'a glucosa y una selectividad auéph
table - aunque algo baja - de 0,71 para fructosa con??és-
pecto a agua. Las selectividades preferidas para unQ%om-
ponente de extracto con respecto a un material desorhen-

0547

te son desde apréximadamente‘},o a aproximadamente Ik, 3;.de

manera que un componente de extracto puede desplazaxr con

facilidad a material desorbente desde el adsorbente en Jla

zona de adsorcidn, al tiempo que todavia permite que un
componente de extracto sea retirado con cantidades razo-
nables de material desorbente desde el adsorbente en la'zo-
na de desprcién. La zeolita H-Y utilizada para el ensayo
2 no manifestd selectividad ni para fructosa ni para glu-
cosa en la presencia de agua; ambas fueron eluidas simul-
téneamentg. Tanto el adsorbente de zeolita Na-Y utilizado

para el ensayo 3 como el adsorbente de zeolita K-Y utili-

zado para el ensayo 4 manifestaron selectividad para fruc-

tosa con respecto & glucosa, aunque menor que la obtenida

con el adsorbente NHL-Y, pero el adsorbente de zeolita

" Cs-Y utilizado para el ensayo 5 no manifestd selectividad

para ninguna de las dos. Las selectividades para fructosa
con respecto a agua para los adsorbentes de zeolita MNa-Y vy

K-Y fueron nuevamente menores de 1,0.
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Tanto la zeolita Hg-Y utilizada para el ensayo

6 como el adsorbente Ca-X utilizado para el ensayo 8 no

.manifestaron selectividad ni para glucosa ni para fructo-

sa, ya que ambos se eluyeron simultaneamente. Ia zeoli-
ta Sr-Y y la zeolita Ba~Y utilizadas para los ensayos 9 vy
10 respectlvanente manlfestaron ambas una selectividad

aceptable para fructosa, pero también manlfeSuaron 1a.mé-

“xima select:v1dad para fructosa con respecto a agua Qe:po—

dos los adsorbentes ensayados, indicando que se requerdrian

mayores cantidades de material desorbente (agua) paré'ﬁ@sor

ber el componente de extracto de fructosa. El mejdr,:gn-

dimiento global, medido por el ensayo por impulsos, fua

obtenido con el adsorbente de zeolita Ca-Y utlllzado.para

tee?

el ensayo 7. Este adsorbente tenia la mejor select;V1dad

‘e

~ para fructosa con respecto a glucosa, una select1v1dad .o

.

1deal para fructosa con respecto a agua, ¥y anchuras de
picos que indican velocldades de transferencia razonable-
mente rapidas. Por estas.fazones, el adsorbente de zeoli-
ta Ca-Y es el adsorbente preferido para.el procedimiento

de este invento.
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EJEMPLO IV

Este e jemplo ilustra la aptitud del,procedi- _
mieﬁ?o del invento para separar ﬁna cetosa a partir de
una.aldosa cuando se trabaja en una forma preferida de
realizacién que utiliza un sistema de circulacidn en con-
tracorriente, de lecho mévil simulado, continuo. Espe-
cificameﬁte el ejemplo presernta resultados de ensaf@sji
obtenidos cuando ﬁna mezcla sintética de 16,5% en pé?pi
de fructosa & 16,5% en peso de glucosa en agua fue téah_ -
tada utilizando un adsorbente de zeolita X intercam@%&@ar
con bario con un margen de tamaﬁoé de particulés de.l.

aproximadamente malla 20-40 de la norma de los Estados.

Unidos y agua como material desorbente en un aparatorde

“ae?

ensayo a escala de instalacion experimental (déscrigg en
la patente de los Estados Unidos 3.706.816). Bfevém?n%e,
el aparato consiste esencialmente en Zh qémaras adsorbén-
tes, cada una de las cuales tiene un volumen de aproxima-
damente 18,8 cm?. Las cdmaras adsorbentes individualeg-
estdn conectadas en serie entre si con una tuberia de
conexidén de pequefio didmetro y con una valvula de tipo

rotatorio con tuberfa separada. La vdlvula tiene lumbre=-

~ ras de entrada y salida que dirigen la circulacidn de

alimentacion y de material desorbente a las camaras, y

extraen y refinan corrientes procedentes de las camaras.

Manipulando la valvula rotatoria y mantenierdo diferen-

cias de presidn ¥ caudales establecidos a través de las
diversas conducciones que entran y salen de la serie de
cdmaras, se produce una circulacidn en contracorriente

simulada. El adsorbente permanece estacionario mientras

que el fldido circula a través de las céimaras conectadas

18057
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_entre las lumbreras de entrada y salida activas de<la:

~--de mterial de barrido es utilizada con el fin de barrer -

1 lo:jn ntm. lhs

en serie de una maneratal que cuando se le ve desde cual-
quief posicidn dentro de las cdmaras adsorbentes estd en
una circulacién en contracorriente gonstanﬁe; El movi-
miento de ia valvula rotatoria se efectia de una manera
con desplazamiento periddico para permitir que tenga lugar

una nueva operacidn en los lechos adsorbentes situados

valvula rotatoria. Fijadas a la valvula rotatoria se ;;
encuentran conduecciones de entrada y conducciones dewsa-

lida, a través de las cuales circulan fliidos hacia dén-

tro y hacia fuera del procedimiento. La vdlvula rota-

sSwp ¢

toria contiene una conduccidn de entrada de alimentacidn
a través de la cual pasa una mezcla de alimentacidn que

contiene un componente de extracto y un componente,gé-

. *

producto refinado, una conduccidn de salida de corriente
de extracto a través de la cwal pasa material desorbente
en mezcla con un COmbonente de extracto, una conduccidn
de entrada de mterial desorbente a través dé la cual
pasa material desorbent e, y una conduccidn de salida de
corriente de producto refinado a través de la cwal pasa

un componente de producto refinado en mezcla con material

desorbente. Adicionalmente, una conduccidn de entrada

componentes de alimenpacién desde cbnducciones_que ante-
riorment ¢ habfan contenido material de alimentacidn y que
subsiguientemente contendrdn una corriemte de salida de
producto refinado o de extracto. El material de barrido
embleado.es material desorbente que luego abandona el

aparato como parte de las corrientes de salida de extrac~

to v de producto refinado. Las corrientes de salida de
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culando la caﬁtidad de fructosa "pérdida" en la corriente

respectivamente, para los emsayos 1 y 2. El grado-de",

~ ENSAYO CORRIENTE DE EXTRACTO, %  FRUCTCSA, %

puede lograrse.
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producto refinado y de extracto fueron recogidas y ana-
lizadas en cuanto a concentraciones de fructosa ¥ glucosa
mediante andlisis por cromatografia, pero no se efectud
ningun intento de eliminar material desorbente desde

ellas. El rendimiento de fructosa fue determinado cal-

de pfoducto refinado, determindndose esta cantidad ‘como
un porcentaje de la fructosa alimentada a la unidad,ga’.:

lo largo de un periodo de tiempo conocido-y restandei*és-

te porcén’caje del 100 por cien. Ia presion de tra:b.a:i’o
para los ensayos fue de 10,2 atmdsferas manométricas.y

las temperaturas de trabajo fueron de 50&C y 752C,._' -

-p e

pureza de fructosa (como un porcentaje del total de, azd~

cares presentes) de la corriente de salida de extractd,

y el rendimiento- de fructosa, se muestran abajo en la

Tabla L.
TABIA &

PUREZA DE FRUCT%A EN LA RENDIMIENTO DE

1 .80 | 60
2 - . 80 71

Los resultados de ‘los ensayos 1 vy 2 antedi-~

chos no representan necesariamente el valor éptimo que

Ejemplo V.

En este éjemplo se repitidé esencialmente el

método del Ejemple IV pero utilizando un adsorbente de
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gzeolita Ca~Y para separar una cetosa de una aldosa. Es=
pecificamente, el ejemplo presenta resultados de ensayo
obtenidos cuando una solucidn en agua de jarabe de maiz

fue tratada utilizando e} adsorbgnte de zeolita Ca-Y des-~

“erito en el Ejemplé TII y utilizando agua desionizada

como material desorbente.

La alimentacidn fueltfatada como una ol
cidn de azicar al 50% en agua; El contenido de séliﬁbé
de la alimentacidén fue de 5é%rde glucosa, 42% de frﬁéﬂ -
sa v 6% de sacdridos superiores. La temperatura de{i;%f
bajo fue de-60gC. Los grados de pureza de fructosavgoomo
porcentaje del total de azdcares pfesentes)'de la corrien

te de salida de extracto, y los rendimientos de frupﬁdpa,

se muestran mas abajo en la Tabla 5. (La presion utilikza-

"TABIA 5

PUREZA DE FRUCTOSA EN LA RENDIMIENTO DE
ENSAYO CORRIENTE DE EXTRACTO, % FRUCTOSA, %

1 - 97 10
p) Ok | o b9
3 92 65
L 87 : 83
5 gh - 84
6 o %

A titulo de ilustracidn, los andlisis de las

corrientes de extracto y de producto refimdo en un lu-

gar en la curva de rendimiento y pureza de fructosa, el
punto de rendimiento de fructosa 85%, fueron tal como se

muestra en la Tabla 6 siguiente.
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TABIA 6
Andlisis de coi:'ri_ente de extracto v de'préduc‘cb refinado

en el punto de rendimiento 85%

CORRIENTE DE EXTRACTO CORRIENTE DE PRODUCTQ

| REFINADO

% de fructosa ' . 88,3 . 10,7

% de glucosa - 1,7 79,51

% de sacaridos o ' g ':.,:'E
superiores Trazas - 9,8 ”}'

% de azucares . _ 14,9 ' 13,3 {1:3

Nuevamente, los resultados de los ensayos san-

tedichos no representan necesariamente el valor optimo que

puede lograrse.

)

»
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REIVIND IDACIONES

.Los puntos de inyencién proﬁia ¥ nueva, que
se presentén para que sean objeto de esta.solicitud_de
Patente de In\_r_encién en Espafia, por VEINTE afios, son los
que se recogen en las reivindicaciones siguientes:

-"12,~- Un procedimiento para separar componentes
de una mezcla de alimentacidn que comprende una cetosa y

una aldosa, el cual procedimiento comprende poner en con-




o
P e LT

10

15

20

- 25

30

Loeo- - . - * * .
-ty Nt - oo - P Y mbaiN s A el b s P W AmeRy M Me eda e cws s rab Y v v

~intercambiables al menos un catidn seleccionado del igrupo

de este modo uno de dichos componentes, y después de ;"

~ component e adsorbido con un desorbente, y recuperar el

- llo_;u nuam, l"9 .

tacto dicha mezcla en condiciones de'adsorcién con un
adsorbente que comprende un alum1nos1llcato cristalino
selecc1onado de: (1) una zeolita X que cont:.ene en luga-
res catidnicos intercambiables un catién seleccionado del
grupo que consiste en sodié, potaéio, bario y estroncio;

y (2) una zeolita Y que contiene en lugares cationicos

- s . . . . >
que consiste en amonio, sodio, potasio, calcio, estrpngio,

bario y sus combinaciones, para adsorber selectivamente

)

ello poner en contacto el adsorbente que contiene el ¢

-l‘."ﬁf

component e desorbido resultante. an

\
28,- El procedimiento de la re1v1ndlcaci§ 12,

>, 9

caracterizado porque se -utiliza un adscrbente que qom=

E4
o
-
>

prende una zeolita X que contiene en lugares catidnicos

(Y

intercambiables un catidn seleccionado del grupo que
consiste en sodio, bario y estroncio,.para adsorber se-
lectivamente de este modo la cetosa, y después de ello
recuperar dicha cetosa.

38,

12, caracterizado porque se utiliza un adsorbente que

El procedimiento de la reivindicacidn

comprende una zeolita Y que contiene en lugares catio-
nicos intercambiables al menos un catidén seleccionado
del grupo que consiste en amonio, sodlio, potasio, cal-
cio, estroncio, bario y sus combinaciones, pra adsorber
selectivamente de este modo dicha cetosa, ¥ después de
ello'recupefar dicha cetosa.

La,~ Bl procedimiento de la reivindicacion 12

caracterizado  porque se utiliza un adsorbente que comprende
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una zeolita X que contiene en lugares catidnicos intercam-
biables un par de cationes seleccionado del grupo que con-

siste en bario y potasio; y en bario y estroncio, para ad-
sorber selectivamente de este modo la cétosa, y después de

ello recuperar dicha cetosa.
58.~ El procedimiento de la reivin-

dicacidn 18, caracterizado porque se utiliza un adsérhen-
> s

te que comprende una zeolita X que contiene cationes, po*

-
AJ

tasio en lugares catidnicos intercambiables, para adspr-

av By

ber selectivamente de este modo la aldosa, y despues, d¢

?

ello recuperar dicha aldosa. . ‘ : sea

>

6&.- El procedimiento de una cugls,

quiera de las reivindicaciones 12 a 5%, caracterizada™”.

EYR

ademds porque dichas condiciones de adsorcidn incluyen juna
“9

temperatura dentro del margen de desde aproximdamernte ;

a
L4

202C hasta aproximadamente 2002C, y una presién dentro

del margen de desde aproximadaﬁenpe 1la atmosférica hasta

aproximadamente 35 atmdsferas absolutas.

7= Ei'procedimiento de una cual-
quiera de las reivindicacibnes'l§ a 6%, caracterizado ade-
mis porque la adsorcidn y la desorcidn se efectian en la
fase liquida. A 7
8&.- El procedimiento de una cual=~

quiera de las reivindicaciones 12 a 7%, caracterizado

ademds porque el componente adsorbido es recuperado del

.adsorberte por desorcidn con agua.™

94.,- El procedimientd de cualquiera

. . . . . 3 ’
de las reivindicaciones 12 a 82, caracterizado ademas por-

que la cetosa y la aldosa son hexosas.

102,- El procedimiento de la reivin-
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dicacidn 92, caracterizado ademds porque la cetosa es

fructosa vy la aldosa es glucosa.

1l&.~- El procedlmlento de la reivindicacidn

92, caracterizado ademis porque la cetosa es fructosa ¥ 14

aldosa es dextrosa. »
2,- El procedimiento de wna .cualqﬁiera
de las reivindicaciones 12 a 1lg, caracterizado poiqué

la mezcla de allmenta01on comprende wnz solucidn acuoéh
4,92
L]

que contiene una cetosa ¥y una- aldosa. ' »doe
138,- El procedlmlento de la relvlndlékclon
122, caracterizado porque la mezcla de allmentac1on.com-

3

prende una soluclon de azicar 1nvert1do.

A#Qa

142,- E1 procedimiento de la re1v1ndu;aclon

A q‘.\ ‘

122, caracterizado porque la mezcla de alimentacion & om-

QUAJ

prende un jarabe de mafz con alto contenido de fructosa.

158.~ El procedimiento de una cualquléra
de las reivindicaciones 122 a 142, caracterizado porque
los componentes de cetosa y aldosa estdn present&sen‘la
mezcla de alimentacidn en concentraciones del margen de
aproximadamente 0,5 % en peso a aproximadamente 30% en
peso.

162.- El procedimiento de la reivindicacidn

152, caracterizado porque los componentes de cetosa ¥ al-|

dosa estdn presentes en la mezcla de alimentacidn en con-
centracmones dentro del margen de aproximdamente 1% en

peso a aprox1madanente 15% en peso. .

172.- El procedimiento de una cualqulera

de las reivindicaciones 12 a 162, caracterizado porque

el tamafio de particulas de adsorbente estd dentro del mar

gen de malla aproximadamente 16 a mélla aproximadamente
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“ de trabajo separada que se desarrolla en ella, estando coned

corriente de salida de producto refinado como limite aguas &

. arriba de la misma y dicha corriente de entrada de alimenta-
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60, preferiblemente aproximadamente 30 a aproximadamente 50

(malla de la norma de los Estados Unidos).

182.- E1 procedimiento de cualquiera de las reivin-

dicaciones 1& a 172, caracterizado porque el adsorbente ha s
do pfeparado mediante tratamiento por intercambio de iones d

un material de base que comprende desde aproxlmadamente 75%

*

en peso a aproximadamente 98% en peso de zeolita (11bre:de

AT

compue stos volatiles). =~ : '1.:f
192,- El procedlmlento de una cualquiera de "T¥3

reivindicaciones 1& a 182, caracterizado parque el absorben-

te posee un contenido residual de sodio menor de 2% en»peso

D ':‘.0
208.- El procedimiento de la reivindicacidn 38;°ca-
. aa
racterizado por las operaciones de: (a) mantener una’ciscu-
®e
lacién neta de fldido en una tUnica direccidn a través-de unj
. . - - d.-

columna del adsorbente, la cual columna contiene al menos ¥

zonas interconectadas en serie, tenlendo cada una, una funcid

tadas las zonas terminales de dicha columna para proporciong
wna circulacidn ciclica continua a través de dichas zonas:
(b) mantener en dicha columna una zona de adsorcidn que - comA
prende el adsorbente ‘situado entre una corriente de entrada

de alimentacidén como limite aguas arriba de dicha zona y ung

£ %54 .
jo de dlcha zona; (c) mantener una zona de purificacion inmg
dlauamente aguas arriba de dlcha zona de adsorcidén y situadd

entre una corrlente de salida de extracto como limite aguas

cidn como limite de aguas abajo de la misma;(d) mantener una

na de descrcidn inmediatamente aguas arriba de dicha zona de

1, =

S

ba

70
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purifiqacién y situada entre una corrienterde entrada de
deéorbente como limite aguas arriba de la misma y dicha
corriente de salida de extractd como limite aguas abajo de
la misma; (e) hacer pasar ;a mezclé de alimentacidn’ den-

tro de dicha zona de adsorcidn y adsorber selectivamente

" en ella uno de los componentes, i retirar de dicha zona de

adsorcidn. una corriente de salida de producto refinago‘?
’ '.5;
que comprende el otro component'e; - (f) hacer pasar el’ ge~

») wr?

sorbent e dentro de dicha zona de desorcidn y desplaza" des-

I
-

de el adsorbente en la misma wno de los componentes que ha-
bfa sido adsorbido selectivamente sobre ella en un 01clo
anterior; (g) retirar de dicha zona de desorcidn una ¢orrie;
te de salida de extracto que,gomprende desoroente y~ei:com-
ponente adsorbido selectlvamente° (h) hacer pasar al” menos
una porcidn de dicha corriente de salida de extracto a»hnos
medios de separécién y separar en ella al menos una porciodn
de dicho material desorbente y producir una corriente de
producto que comprende el componente adsorbido selectiva—.
mente; (i) hacer avanzar periddicamente a través de dicha
columa de adsorbente en - una direccidn aguas abajo con res
pecto a la circulacidén de fldido en dicha zona de adsorcidn
la corriente de entrada de alimentacidn, la corriente de
salida de productB refinado, la corriente de entrada de
desorbente y la corriente de salida de extracfo, para
efeqtuéf el desplazamiento de zonas a-través de dicho adsor
bente y la produccidn de corrientes de salida de extracto y
dg-salida de ‘producto refinado. '
212.- El procedimiento de la reivindicacidn

20&, caracterizado ademds porque incluye la operacidn de

hacer pasar 2l menos una porcidn de la corriente de salida
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de producto refinado a unos medios de separacidn y separar
en ella al menos una porcién del desorbente rara producir

un producto refinado que tiene una concentracidn reducida

-de desorbente.

228,. El procedimiehto de la reivindicacién

- 208, caracter:.zado ademis porque incluye la operac:Lon de

% A

mantener una zona tampon inmediatamente aguas arrn.ba :le

” L]

dicha -zona de desorcion y situada entre la corrient?, dg"

entrada de desorbemte como limite aguas abajo de la’i;ﬁ.sma
o*"a

¥ la corriente de salida de proaucto refinado como Lfmite

aguas arriba de la misma. - 20

238,- UN PRObEDHﬂENTO PARA SEPARAR CQMRO-
NEI‘TES DE UNA MEZCLA DE ALIN" NTACION QUE COMPRENDE -UNA.

Sea™

CETOSA Y UNA ALDOSA. - et
' » Tal y como se ha descrito en la Memorig ﬁue
antecede ¥y con los flnes que se han espec1f1cado.
Esta hemona const; de ‘cincuenta y cuatro

hojas escritas a maquina por una sola cara.

Madrid, 23, J:277
P
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