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El campo de la técnica a la que pertenece esta
invencién es la separacidén de azdcares por adsorcién en
lecho s6lido. Mis especificamente, la invencién se refig
re a un procedimiento para separar un monosacdrido de una
mezcla que comprende un monosacdride y un oligosacdrido,
por mediq de un adsorbénte que consiste en una zeolita X
o una zeolita ¥, la cual adsorbe selectivamente un mono-
sacdrido desde la mezcla de alimentacién.

Es bien sabido que ciertos éluminOSilicatos crig
talinos pueden ser utilizados para separar diferentes ti-
pos o isbémeros de hidrocarburos desde mezclas de 1los mis-
mos. Por ejemplo, es sabido utilizar una zeolita de tipo
A para separar parafinas normales desde parafinas de ca-
dena ramificada, o utilizar zeolitag de tiﬁo X o de tivo
Y para separar hidrocarburos olefinicos desde hidrocarbu
TOS.parafinicos. De manera similar, los adsorbentes que
consisten en zeolitas X e Y se utilizan para separar isd
meros de benceno trisustituido por alcohilo; asimismo, isg
meros aromiticos monociclicos tetrasustituidos por ales

v

hilo; asimismo naftalenos sustituidos por alcohilo . Pre-

bablemente, los procedimientos de separacién de isémeros

de hidrocarburos mds extensamente utilizados, son aguellos
que separan el para-xileno desde una mezcla de aromdticos
Cg» por medio de zeolitas particulares que adsorben seleg
tivamente el para-xileno.

‘ En contraste, la presente invencién se refiere
a la separacibn de azlcares. Estd basada en el descubri-

miento de que los adsorbentes consistentes en zeolitas X

o0 Y, que contienen uno o mis cationes seleccionados en los

puntos catiénicos intercambiables, muestran una selectivi
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dad de adsorcién por un monosacdrido, con respecto a un
oligosacdrido. El procedimiento tienc utilidad particular
para ha separacibn de uno o més monosacdridos desde uno o
més oligosacdridos que se encuentran en un jarabe de fécu
la, tal como el Jarabe de maiz formado por la hidrblisis
parcial de la fécula, generalmente, en presencié de dcidos
minerales o de/enzimas, ¥y que consiste en mezclas de gluco
sa, malbosa y'sacéridos superiores., Una parte de la gluco
sa del jarabe de malz puede ser isomerizada con una enzi-
ma, isomerizante, para producir un jarabe de malz de alto
contenido en fructosa, el cual contiene tipicamente de 40
a 45% de fructosa, de 50 a 55% de glucosa y de 5 a 10%7de
sacdridos superiores u oligosacédridos. Cargando tales jérgr
M)

bes de maiz en el presente procedimiento, se produce una
corriente de extracto, que contiene un monosacdrido en una
concentracién mayor que la gque se encuenira en la mezcla
de alimentacién, y una corriente de producto refinado, que
contiene un oligosacédrido en una concentracibén mayor que la
gue se encuentra en la mezcla de alimentacién. Ambos pro-
ductos pueden ser utilizados en la industria de la alimen
tacién, no solamente por su poder edulcorante, sino debido
a propiedades taleg como su viscosidad, higroscopicidad, y
a su efecto retardador scbre la cristalizacibén del aztcar.
Mds especificamente, uno de los productos, o émbos, puedéh
ger utilizados en productos de confiterfa y de panaderia,
en el envasado de frutas y verduras, y en bebidas. N

Por consigulente, la presente invencién propor-
ciona un procedimiento para separar un monosacdrido desde
unz mezcla que contiene un monosacérido y un oligosacdrido,

el cual procedimiento comprende poner en contacto dicha mez
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cla, en condiciones de adsorcién, con un adsorbente que
consiste en una zeolita X o una zeolita Y, adsorbiendo de
este modo selectivamemte dicho monosacdrido y recuperando,
después, dicho monosacdrido. En una realizscidn preferida,
la ipvencién es un procedimiento para separar un monosa-
cdrido desde una megzcla que comprende un monosacdrido y un
oligosacéridoj mediante las operaciones de: (a) poner en
contacto dicha mezcla; en condiciones de adsorcién, con un
adsorbente que consiste en una zeolita ¥ o una zeolita Y,
que contiéne en los puntos catidénicos intercambiables, por
1o menos un catién seleccionado del grupo que cénsiste en
amonio, y cationes de metales de los grupos TA y ITA de 1la
Tabla Periédica de Elementos y combinaciones de 1os mis-
mos, adsorbiendo de este modo selectivamenfé dicho monosa
cédrido; (b) separar desde el adsorbente una corriente de
refinado que comprende dicho oligosacdrido; (c) poner en
contacto dicho adsorbente, en condiciones de desorcién,
con un material desorbente, para llevar a efecto la desor
cién de dicho monosacérido desde dicho adsorbente; y (d)
separar de dicho adsorbente una corriente de extracto que
comprende dicho monosacédrido,

En el presente procedimiento, un monoszcdrido es
un componente de extracto y‘un oligosacdrido es un corponen
te de refinado. El término "material desorbente" debe sig
nificar, en general, un material capaz de desorber un com
ponente de extracto desde el adsorbente., Aunque es posible
mediante el procedimiento de esta invencién, producir un
p}oducto de monosacdrido de alta pureza 0 un producto de
oligosacdrido de alta pureza (o ambas cosas) con altos gra

dos de recuperacidén, se apreciari gue un componente de ex-—
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tracto nunca es adsorbido por completo por el adsorbente,
ni un componente de refinado es completémente no adsorbi-
do por el adsorbente. Por lo tanto, pueden aparecer en la
corriente de extracto cantidades variaﬁles de un componen
te de refinado e, igualmente, pueden aparecer en la co-
rriente de refinado cantidades variables de un componente
de extracto. lLas corrientes de extracto y refinado son en
tonces distinguidas adicionalmente entre si y de la mez~
cla de alimentacibn, por la relacidén de las concentracio
nes de un componente de extracto y de un componente de re
finado que aparecen en la corriente particular. Ids espe-
cificamente, la relacién de la concentracién de un monosa
cdrido respecto de la de un oligosacdrido menos selecti-
vamente adsorbido serd la mis baja en la corriente de re
finado, mds alta en la mezcla de alimentacidn, y la mds
alta en la corriente de extracto. Igualmente, la relaciébn
de la concentracién de un oligosacdrido menos selectiva-~
mente adsorbido respecto de la del monosacdrido mids selec
tivamente adsorbido, sersd la mayor en la corriente de re-
finado, mds baja en la mezcla de alimentacifén, y la mds
baja en la corriente de extracto,

Los llamados "azlcares simples" se clasifican*éé
mo monosacdridos y son aguellos aglcares gue por hidrélg-
sig no se deséomponen en azﬁcafes menores mis simples. Los
monosacdridos se pueden clasificar adicionalmente, como
aldosas o0 cetosas, dependiendo de si son hidroxialdehidos
0 hidroxicetonas, y por el nmimero de 4tomos de carbono de
la molécula. Las mds comunes y més conocidas son probable
mente las hexosas. Las cetohexosas comunes son la fructo-

sa (levulosa) y la sorbosa; las aldohexosas comunes son
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la glucosa (dexfrosa), la mannosa y la galactosa. El tér-
mino "oligosacéridos" tal como se entiende cominmente en
la técnica y como se utiliza aqul, significa polisacdridos
simples que contienen un mimero conocido de unidades de mo
nosacdridos constituyentes, Un oligosacdrido que se des~
compone por hidrélisié en dos unidades de monosacdrido, se
llama un disacérido, siendo ejemplos la sacarosa, la mal-
tosa y la lactosa. Los que dan tres de tales unidades, son
los 'trisacdridos, de los cuales son ejemplos la rafinosa
y la melecitosa. Los di, tri y tetrasacédridos comprenden
pricticamente la totalidad de los oligosacdridos. El tér-
mino "polisacdridos" incluye los oligosacdridos, pero usual
mente se refiere a materiales de hidrato de carbono de un
peso molecular mucho mds elevado, a saber, %quellos quersor
capaces de descomponerse por hidrélisis en un gran mimero
de unidades de monosacdrido. Los polisacdridos tipicos son
el almidén o fécula, el glicbgeno, la celulosa y las pen—
tosanas.

lag mezeclas de alimgntacién que pueden ser car-
gadas al procedimiento de la presente invencidn, serdn aqug
llas que comprenden un monosacdrido y un oligosacdrido y,
més especificamente, y preferiblemente, comprenderdn solu
ciones acuosas de uno o mis monosacdridos y de uno o mds
oligosacdridos. La concentracién de sbélidos en las solucip
nes, puede oscilar entre aproximadamente 0,5% en peso y
aproximadamente 50% en peso o mds, pero preferiblemente se
ra ehtre aproximadamente 5 y aproximadamente 35% en peso.
El monosacdrido podrfa ser una aldosa o una cetosa, 0 am
bas. Si hay presente mds de un monosacdrido, éstos pueden

tener el mismo mimero de dtomos de carbono por molécula o
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. un mimero diferente de dtomos de carbono por molécula, ElL

oligosacdrido serd tipicamente uno o mds disacdridos, pero
podria ser también uno o mds oligosacdridos superiores o
una mezcla de uno o mds disacdridos y uno o mds oligosa-
cdridos superiores. Los jarabes de fécula, tales como el
jarabe de ﬁafz, son ejemplos de mezclas de alimentacién
gque pueden ser cargados al presente procedimiento. EL ja-
rabe de malz producido de esta manera, contendrd, tipica
mente, de 25 a T5% en peso de s6lidos, consistentes en de
90 a 95% de glucosa y de 5 a 10% de maltosa y oligosacéd-
ridos superiores. Una porcién de la glucosa de este jarabe
de mafiz, puede ser isomerigzada con un enzime isomerizante,
para producir un Jjarabe de maiz de alto contenido en fruc
tosa, consistente, tipicamente, en 40 a 45% de fructosa,
de 50 a 55% de glucosa y de 5 a 10% de oligosacdridos, el
cual puede ser también cargado al presente procedimiento.
En procedimientos de separacién por adsorcién,
que funcionan en general de manera continua, a presiones y
temperaturas sustancialmente qonstantes para garantizar la
fase liquida, el wmaterial desorbente debe ser juiciosamen-
te seleccionado para que satisfaga muchos criterios. Pri-
meramente, el material desorbente debe desplazar un compo
nente de extracto desde el adsorbente, con caudzles misi-
cog razonables, sin ser adsorbido el mismo tan fuertemen-
te que impida indebidamente gue un componente de extracto
desplace al meterial desorbente en un ciclo de adsbrcién
subsiguiente. In segundo lugar,'los materiales degorbentes
no deben reducir ni destruir la selectividad critica del
adsorbente por un componente de exitracto en relacidén con

un componente de refinado. Los materiales desorbentes de-
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ben ser ficilmente separables, ftanto de la corriente de
refinado como de la corriente de extracto., Se considera
que por 1o menos una porcidén del material desorbente serd
separada de las corrientes de extrgcto y de refinado por
destilacibn, pero se pueden emplear también otros méto-
dos de separécidn, Jjuntos o en combinacién con la destilg
ciéns Como los productos de refinade y de extracto son sug
tancias alimenticias destinadas al consumo humano, los mg
teriales desorbentes no deben tampoco ser téxicos., Final
mente, 1os materiales desorbentes deben ser fdcilmente ase
quibles y, por lo tanto, de un coste razonable. Se ha en-
conbtrado que el agua satisface estos criterios y que es
un meterial desorbente preferido vara ser utilizado en el
procedimiento de la invencién. y

Se puede emplear un aparato de ensayo dindmico
rara ensayar diversos adsorbentes con una mezcla de ali-
mentacidén y un material desorbente particulares, para me
dir las caracteristicas adsorbentes de capacidad de adsor
cibn, selectividad y velocida@ de intercambio. El aparato
puede consistir en una cdmara de adsorbente de un volumen
de aproximadamente TO cm3, que tenga porciones de entrada
y de salida en extremos opuestos de la cdmara. Ia cédmara
estéd contenida dentro de un medio de control de temperatu
ra y, ademis, se utiliza un equipo de control de presidn
para hacer funcionar la cdmara a una presidén constante pre
viawmente determinada. En la conduccién de salida de la céd-
mararpue&e estar montado un equipo analitico cuantitativo
y cualitativo,- tales como refractémetros, polarimetros y
cromatbégrafos, y ser utilizados para detectar cuantitati-

vamente o determinar cualitativamente uno o mfis componentes
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- de la corriente de efluente que sale de la cédmara de adsor
bente. Un ensayo pulsante, efectuado utilizando egte apa-
rato ¥ el método general siguiente, se utiliza para deter
minar sclectividades y otros datos para diversos sisbemas
adsorbentes. El adsorbente se carga o.rellena hasta el equll
librio, con un materiazl desorbente particular, haciendo pa
sar el materiip desorbente por la cdmara de adsorbenfe. En
un momento conveniente, un impulso de alimentacidén que con
tiene concentraciones conocidas de un trazador y de una
cetosa © éldosa particular, o ambas, todo ello diluido en
desorbente, se inyecta durante un espacio de tiempo de va
riog minutos. Se reanuda el flujo de desorbente y se eluyen
el trazador y la cetosa y la aldosa, como en una operacién
cromatogrifica liquido-sélido. El efluente %uede ser anra-
lizado directamente en la linea de produccién o, alterna—
tivamente, se pueden recoger muestras de efluente periddi-
camente y analizarlasg &espués separadamente mediante un
equipo analitico y desarrollar trazas de las envolventes
o de los correspondientes mdximos de componente. §
De la informacién derivada del ensayo, se puede
calcular el comportamiento del adsorbeite en términos de
volumen de huecos, volumen de retencibén para un componente
de extracto o de refinado, selectividad para un componen-
te en relacién con el otro, y la velocidad de desorcibn de
un componente de extracto por el desorbente. ElL volumen de
retencién de un componente de extracto o de refinado puede
caracterizarse por la distancia entre el centro de la en-
volvente mixima de un componente de extracto o de refinado
y la envolvente mixima del componente trazador o algin otro

punto de referencia conocido. Se expresa en términos del
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rante este intervalo de tiempo representado por la distan
cia entre envolventes miximas. Ia selectividad, (B), para
un compénénte de extracto con reépecto a un componente de
refinadp, puede caracterigarse por la relacidn de la dis-
tancia entre el centro de la envolvente mixima del componey
te de extracto y la envolvente méxima del trazador ( u otro
punto de referencia) y la correspondiente distancia entre
el centro de la envolvente mixima del componente de refina
do y la envolvente mfxima del trazador. La velocidad de in
tercanrbio de un componente de extracto con el desorbente
puede caracterizarse, generalmente, por la anchura de lasg
envolventes méximas a una intensidad de la mitad. Cuanto
mids estrecha es la anchura del méximo, més %épida es la
velocidad de desorcién., La velocidad de desorcién puede ca
racterizarse también por la distancia entre el centro de
la envolvente mixima del trazador y la desaparicién de un
componente de extracto, que acaba de ser desorbido. BEsta
distancia es nuevamente el volumen de desorbente bombeado
durante este intervalo de %iempo.

Para valorar adicionalmente los sistemas adsorben
tes prometedores y para traducir este tipo de datos a un
procedimiento de separacién prdctico, es necesario un ensa
yo real del mejor sistema en un dispositivo de contacto 11
quido~sélido en contracorriente, continuo. Los principios
de funcionamiento generales de tal dispositivo han sido
descritos previamente y se encuentran en la patente de Eg.
tados Unidos 2.985.589. Un aparato a escala de laboratorio
eépecifico, que utiliza estos principios, se describe en
1la patente de Estados Unidos 3.706.812. '

Los adsorbentes a utilizar en el procedimiento de
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especificos o tamices moleculares. Los aluminosilicatos
cristalinos particulares abarcados por la presente inven—
¢ibn, iﬁpluyen estructuras de Jaula de aminosilicato-cris-
talino, %n las cuales los tetrahedros de alumina y de sili-
ce estdn conectadog Intimamente, en una red tridimensional
abierta, para formar estructuras tipo jaula con poros tipo
ventana de un didmetro libre preferiblemente de aproximada-
mente 8 K. TLos tetrahedros estdn reticulados mediante la
comparticién de 4tomos de oxfgeno, con los espacios entre
los tebrahedros ocupados por moléculas de agua antes de la
deshidratacién parcial o total de esta zeolita. La deshidrg
tacién de la zeolita da como resultado cristales entrelaza
dos con celdas que tienen dimensiones molec&lares ¥, por
1o tanto, los aluminosilicatos cristalinos se denominan
con frecuencia "tamices moleculares".

En forma hidratada los aluminosilicatos criséa-
1inos abarcan en general aquellas zeolitas representadaéﬁ

por la férmula 1 siguiente:

‘ Férmula 1
_ Mé/nO:A1203:wSi02:yH20

en la que "I es un cabibén que equilibra la valencia eléc~
trica de los tetrahedros con centro de aluminio y a la que
se hace referencia, en general, como un punto catibénico in
tercambiable, "n" repfesenta la. valencia del catibn, "w"
representa los moles de Si02, e "y" representa los moles

de agua. EL catién V"IM" generalizado puede ser monovalente,
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leccionados y, generalmente, se hace referencia a é1 como

. un punto catiénico intercambiable. Como se ha preparado
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La zeolita X en la forma hidrateda.o parcialmente
hidrafada, puede representarse en términos de 6xidos mola-
res, como se muestra en la férmula 2 siguiente:

i

Férmula 2
(0590, 2)H, , 0241053 (2, 505 5) 510, 7,0

en la que’"m" representa por lo menos un catién que tiene
una valencia no superior a 3, 'm" representa la valencia
de uM', e "y eg un valor-de hasta aproximadamente 9, de-
pendiendo de la identidad de "M" y del grado de hidrata-
cidn del cristal. Como se indica en la férméla 2, la rela-
cibn molﬁr de Si02/A1203 de la zeolita X, es de 2,5+ 0,5.
El catién "HM" puede ser uno o mds de varios cationes, ta-
les como un catidén hidrégeno, un catidén de metal alealino,

o un catién de metal alcalinotérreo, u otros cationes se-

inicialmente, el catién "lM" es, por lo  general, predominan
te sodio, y vor lo tanto a la geolita se hace referencia
come una zeolita X sédica. Ia zeolita Y en la forms hidra-
tada o parcialmente hidratada, puede ser representada de
manera similar, en términos de éxidos molares, como en la

Férmula 3 siguiente:

Férrmla 3

(0,904 2)1, /1,02 41,0 :wS10,:¥H,0
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lencia no superior a 3, "n" representa la valencia de "M,
"wh es un valor mayor de aproximadamente 3 hasta aproxima-
damente 6, e "y" es un valor de hasta aproximadamenté g,
dependieédo de la identidad de "M" y del grado de hidrata
cibn del cristal. Ia relacién molar de‘Si02/'A1203 para las
zeolitas Y puede ser, por lo tanto, entre aproximadamente
3 y aproximadamente 6. Al igual que la zeolita X, ei ca~
tibn "I" puede ser uno o mds de una diversidad de cationes,
pero tal como la zeolita Y se prepara inicialmente, el ca-
tién "I es también, por lo general, predominantemente so
dioc y, por lo tanto, se hace referencia a ella como una
zeolita Y sédica. ‘

Los cationes que ocupan puntos ca%iénicos inter-
cambiables en la gzeolita,  pueden ser reemplazados por otros
cationes por métodos muy conocidos de intercambio de ionéé,
mediante los cuales los cationes sodio y cualesquiera ca-
tiones no sédicos, que pudieran estar ocupando puntos inter
cambiables en forma de impurezgs en una zeolita X sbédica.o
Y sédica, pueden reemplazarse parcia}mente 0 esencialmente
por completo, por otros cationes. '

Fl término "material de base" tal como se utiii—

za aqul, hard referencia a un material que contiene zeoli-
ta X 0 Y, el cual puede ser utilizado para preparar los
adsorbentes que han de ser empleados en el presente proce
dimiento, La zeolita estard presente tipicamente en el ma
terial de base, en cantidades que oscilan entre aproximada
mente 75% en peso y aproximadamente 98% en peso del mate~
rial de base, con relacién a la composicién exenta de vold |

tiles (composiciones después de la calcinacibén a 9002C), .
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~ El resto del material de base serd generalmente material

amorfo, tal como silice, aliumina o mezclas de silice-aliimi-
na, o compuestos tales como arcillas. Il material de base
puede estar en forma de particulas tales como materialeé
extruidos, agregados, tabletas, macroesferas o grénulos,
que tengan un margen de tamafios de particula deseado. EL
adsorbente utilizado tendrd préferiblemente un margen de
tamafios de particula comprendido entre aproximadamente ma-
1la 16 y malla 40 (malla Standard U.S.). Ejemplos de tales
materialeé de bage son los "tamices moleculares 13X" y "SK#.

~-40" (que pueden adquirirse en la Linde Company, Tonawanda,

Mueva York). El primer material contiene zeolita X, mien-

tras que el dltimo material contiene zeolita Y,

Los adsorbentes preferidos para s;r utilizados
en el presente procedimiento, comprenden una zeolita X o Y,
que contiene en los puntos catidénicos intercawbiables, por
1o menos un catibén seleccionado del grupo congsistente en
amonio, y cationes de metales de los grupos IA y IIA de la
Tabla Periédica de Flementos, y combinaciones de los mis-
mos, Particularmente preferidos, debido a sug mayores so-
lectidades para un monosacérido en relacién con un oligosa—
cdrido, son las zeolitas X o Y, que conbtienen cationes ba=
rio en los puntos catidénicos intercambiables. Preferible-
mente, las zeolitas X o Y serdn infercambiadas esencialmen
te por completo con el catidn o cationes seleccionados. Se
considera que una zeolita es intercambiada esencialmente
por completo, cuando el contenido residual del catibn ini-
cial es inferior a 2% en peso aproximadamente.

El absorbente puede ser empleado en forma de un

lecho fijo, compacto y denso, que es puesto alternativamen
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cibn, el adsorbente se emplea en forma de un s0lo lecho es-
tédtico, en cuyo caso el procedimiento es solamente semicon-
tinuo, En otra realizacién, se puede emplear un juego de
dos o mds lechos estdticos en un contacto de lecho fijo,
con una valvuleria apropiada,'de‘tal manera que la mezcla
de alimentacién se hace pasar a través de uno o mds lechos
de adsorbente, mientras que los materiales desorbentes pue
den hacerée vasar a través de uno o mds de los otros le-
chos del juego. El flujo de mezcla de alimentacidn y de ma
teriales desorbentes puede ser ascendente o descendente, y
se-puede utilizar cualquier aparato convencional empleado
para el contacto fliido-sblido en lecho estdtico.

Se prefieren los sistemas de lecho mévil en con
tracorriente o de circulacidén en contracorriente con lecho
mévil simulado. En los procedimientos de lecho mévilﬂo de

lecho mévil simulado, las operaciones de adsorcidén y de de

to la produccién continua de una corriente de extracto y

de una corriente de refinado, como el Uso continuo de co=-
rrientes de alimentacién y de desorbente. Una realizacibn
preferida de este procedimiento utilizg 1lo que se conoce

en la técnica como el sistemz de circulacién en contraco-
rriente en lecho mévil simulado. Los principios y la secuen
cia de funcipnamiento de un sistema de circulacibn como

éste, se describen en la patente de Estados Unidos 2.985,58

En tal sistema es el movimiento progresivo, 0 avance cicli '
co, de puntos de acceso de lfguido miltiples descendiendo

por una cédmara adsorbente, lo que simula el movimiento ag
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.. cendente de adsorbente contenido en la cédmara. Usualmente,
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solamente cuatro de las conducciones de acceso son activas
en cualquier momento: las conducciones de acceso de la co
rriente'?g entrada de alimentacién, de la corriente de en
trada_defdesorbente, de la corriente de salida de refina-
do, ¥y de la corriente de salida de extracto. Coincidente
con este movimiento ascendente simulado del adsorbente s6li
do, es el movimiento del 1fquido que ocupa el volumen hueco
del lecho empaquetado de adsorbente, de tal manera que se
mantiene el contacto en contracorriente. Los puntos de ac—
ceso de 1lfquido activos dividen eficazmente la cdmara de
adsorbente en gzonas separadas, cada una de las cuales tie-
ne una funcibén diferente y, generalmente, es necésario uti
lizar por lo menos tres zonas de operacién éeparadas, sien
do la primera una zona de adsorcibén (loczlizada entre la
corriente de entrada de alimentacién y la corriente de 52
lida de refinado), siendo la segunda una zona de purifica
cibn, inmediatamente aguas arriba de la zona dé adsorcién
(definida como el adsorbente eptre la corriente de salida
de ektracto ¥y la corricnte de entrada de alimentacién), ¥
siendo la tercera la zona de desorciény qﬁe estd inmedia-~
tamente aguas arriba de la zona de purificacién (y compren
de el adsorbente entre la corriente de entrada de desorben
te y la corriente de salida del extracto).

En algunos casos, se puede utilizar una cuaria
zona -tampbn, opcional, que comprende una porcidén de adsor
bente entre la corriente de salida de refinado y la corrien
te de entrada de desorbente.

El avance clclico de las corrientes de entrada y

de salida por el lecho fijo de adsorbente, puede efectuarse




jol

66,639

Hoja nam, 16

- mediante la utilizacibén de un sistema distribuidor de vél
vulas o de una vdlvula de disco giratorio, en el cual las.
corrientes de entrada y de salida estdn conectadas a la
vdlvula, y las conducciones a través de las cuales pasan
las corrientes de cntrada de alimentacibn, de salida de ex
tracto, de entrada de desorbente y de salida de refinado,
estdn avanzadas, en la misma direccidn, en el lecho adsor
bente. Tanto la disposicién distribuidora como la vidlwvula
de disco son muy conocidas en la bibliografia.

'Normalmente, la corriente de salida de extracto
pasard al interior de medios de separacidn, en los que por
lo menos unz porcién del material desorbente puede ser se—
pvarada para producir un producto de extracto que contiene
una concentracién reducida de material deso%bente, mien-
tras que la corriente de salida de refinado se hard pasar
también a unos medios de separacién, en los que se separa
por lo menos una porecidén del material desorbente para pro
ducir una corriente de desorbente, la cual puede ser uti-
lizada de nuevo en el prbcedim;ento, ¥ un producio de re~
finado que contiene una concentracién reducida de material
desorbente. Los medios de separacién serdn tipicamente una
columna de fraccionamiento. la patente de Estados Unidos
nimero 2.985.589, proporciona una explicacibn adicional dell
esquena de circulacibn del proceso en contracorriente, con
lecho mévil simulado.

Para el presente procedimiento se prefiere el
funcionamiento en fage 1liquida, debido a los requerimienrlc

~tos de temperaturas mis bajas y debido a los mayores renl
dimientos de producto de extracto que pueden cbitenerse en

relacidén con el funcionamiento en fase de vapor. Las condi
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ciones de adsorcidén incluyen prefériblemente una tempera-
tura comprendida entre aproximadamente 20eC y 2002¢, sien
do la mds preferida'entre aproximadamente 20 y 100eG, y
une presidén comprendida entre aproximadamente la atmosféri
ca y aproximadamente 35 atmésferas, siendo mds preferida
la presién entre aproximadamente la atmosférica y aproxi-
madamente 18 atmésferas. Las condiciones de desorcién in
cluirdn preferiblemente los mismos mdrgenes de temperatu

{
rag'y de presiones.

EJEMPLO

Los Indices de selectividad de ocho adsorbentes,
para la glucosa en relacibn con la maltosa, y para la fruc
tosa en relacién con la maltosa, se obtuviéron.utilizando
el aparato y el método de ensayo pulsante anteriormente
descrito. De los ocho adsorbentes, dos comprendfan zecli
tas X y seis comprendfan geolitas Y. Los dos adsorbentes
que comprendian zeolitas X, se prepararon mediante un in
tercambio iébnico esencialmente completo de dos porciunes
de tamices moleculares Linde 13X con cationes X y Ba res-
pectivamente, y los sels adsorbentes que comprendlan zeo
litas Y, se prepararon mediante un intercambio esencial-
mente completo de seis porciones de Linde SK~40 con catio
nes bario, estroncio, calcio, cesio, sodio y amonio res-
pectivamente, Estos ocho adsorbentes se denominan en lo
que -sigue adsorbentes de geolitas K-X, Ba-X, Ba-Y, Sr-Y,

Ca~Y, Cs-Y, Na~Y y MH,~Y. Todos los adsorbentes tenian un

4 ,
margen de tamafios de partfcula de aproximadamente malla

U.S. 20-40. Los adsorbentes se ensayaron en una columna he

~licoidal de 70 cm3, mantenida a 552C y a una presidn mang




métrica de 3,5 atmésferas, y utilizando agua pura como
material desorbente. La secuencia de operaciones para ca
da yno de los ensayos fue la siguiente. El desorbente
(agua) se hizo pasar continvamente por la columna que con
tenla el adsorbente, a una velocidad espacial horaria de
1fguido nominal (IMSV) de aproximadamentc 1,0. En un mo-
mento conveniente, se interrumpié la circulacién de mate
rial desorbente, se inyecté en la coiumna una muestra de
4,7 cm3 de fructosa al 10% en agua, a través de un cir-
cuito de rmestreo, y se reanudé la circulacién de mate-
rial desorbente. El amicar emergente se detectd mediante
un detector de refractémetro continue, y se desarrolld
una traza de envolvente mdxima. De manera similar se'hi
z0 pasar otro impulso gue contenfa glucosa al 105 en agua,
asi como un tercer impulso de maltosa al 10% en asua. Asi,
para cada adsorbente ensayado se desarrollaron tres tra-~
zas mdximas, una para la glucOSa, una para la fructosa y
unz para la malbosa. Como parte del ensayo pulsante pa-
ra cualquier adsorbente, el Yolumen hueco del adsorbvente
se determina usualmente mediante la inyeccién en el le-
cho de adsorbente de un impulso de alimentacién que.con-
tiene un trazador, tal como una parafina, la cual queda
casi toftalmente sin adsorber por el adsorbente. Cua:do

se ﬁtiliza un trazador, el volumen de retencién parc un
componente de extracto o de refinado, se calcula median~
te la medicibn de la distancia desde el punto cero o el
puntoc de referencia, hasta el punto medio del mdximo de
componente de extracto o de refinado, y restando la dis-
tancia que representa el volumen hueco del adsorbente ob

tenido midiendo la distancia desde el mismo punto de re-

POOR
QUALITY
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ferencia hasta el punto medio del mdximo trazador. las
selectividades de un adsorbente para un componente en re-—
lacién con otro, son los cocientes obtenidos por divisién ‘
de 103’respecfiv0s volumenes de retencidén que se obtuvie-
ron de :esta manera. Sin embargo, para el caso de este
ejemplo, se encontré que la maltosa era en efecto un tra
zador, es decir que aquélla quedaba sin adsorber en la
misme medida que cualquier componente trazador separado
ensayado., Por 1o tahto, los volumencs de retencién de com
ponentes{para los ensayos de este ejemplo, se calcularon
midiendo las distancias desde el punto cero hasta los
puntos medios de los respectivos miximos de componente,
sin restar la distancia desde el mismo punto de referen-
cia hasta un componente trazzador que habrii representedo
el volumen hueco de adsorbente. Los volumenes de reter—
cién para los ensayos de este ejemplo se denominan, por lo
tanto, "volumenes de retencidn brutos o totales" y los
Indices de selectividad se calcularon utilizando los vo-
limenes de retencién brutos determinados de esta mancra,
Por lo tanto, los "volumenes de retencibn y las "selen-
tividades" se calculan a partir de los datos del ensayo
pulsante, cuando se utiliza un componente trazador sepa-
rado en el método de ensayo pulsante, y los "volumenes de
retencibén brutos" y los "Indices de selectividad" se cal-
culan a partir de los datos de ensayo pulsante, cuando no
se utiliza ninglin componente trazador en el método de en~
sayé pulsante. En la tabla No 1 siguiente se muestran los
volumenes de retencién brutos y los Indices de selecti-

vidad para los ensayos pulsantes:
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Como todos los Indices de selectividad de la to-
talidad de los ocho ensayos son mayores de 1,0, estos en-
sayos pulsantes ilustran la aptitud de estos absorbentes
yare adsorber preferentemente, en presencis de agua como
material désorbente, un monosacédrido con respecto a un
oligosécérido, haciendo asi posible el presente procedi-
miento. Los mayores Indices de selectividad se obtuvieron
en los ensayos 2 y 3 con los adsorbentes de zeolita Ba-X
¥ Ba~Y respectivamente, ilustrdndose asi la razén por la
que estos adsorbentes son preferidos para ser utilizados
en el presen%e procedimiento. Los Indices de selectividad
mis bajos se obtuvieron en el Ensayo 7, con el adsorbente

de zeolita Na-Y.
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RETIVINDICACIONES

—

Los punﬁos de invencién propia y nueva, éue se
presentan parf gue sean objeto de esta solicitud de Paten—
te de Invencién en Espafia, por VEINTE aflos, son los que
se recogen en las reivindicaciones siguientes:

" 12,- Un procedimiento para separar un monosacé-
rido de una mezcla gque comprende un monosacdrido y un oli
gosacirido, procedimiento gue comprende poner en contacto
dicha mezcla, en condiciones de adsorcidén, con un adsor-
bente que comprende una zeolita X 6 Y, adsorbiendo de es-
te modo, selectivamente, dicho monosacdrido y recuperan-—
do, despuéds, dicho monosacdrido.

22 ,~ El procedimiento de la reivindicacién 7%,
caracterizado ademds porque dicho adsorbente contiere en
los puntos catiénicos intercambiables, por 1o menos un
catibn seleccionodo del grupo consistente en amonio y ca-—
tiones de metales de los grupos IA y ITA de la Tabla Pe-
riédica de Hlementos, y combinaciones de los mismos.

32,~ El procedimiento de las reivindicaciones
18 o 22, caracterizado ademis por las operaciones de: a)
poner en contacto dicha mezcla, en condiciones de adsor—~
ciéh, con un adsorbente que comprende una zeolita X 5%,

que contiene en los puntos catibnicos intercambiables, poy

amonio y cationes de metales de los grupos IA ¥y IIA de la|

Tabla Peribdica de Elementos y combinaciones de los mis—
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- 08, para de este modo adsorber selectivamente dicho'mong
sacdrido; b) separar del adsorbente una corriente de refi
nado que comprende dicho oligosacdrido; c) poner en con-
tactp dicho adsorbente, en condiciones de desorcién, con

" un material desorbente, para llevar a efecto la desorcién
de dicho monosacéridq desde dicho adsorbente; y d) separar
de dicho adsorbente una corriente de extracto que compren
de dicho monosacdrido,

! 42 ,- El procedimiento de cualguiera de las rei-
vindicaciones 12 a 38, caracterizado ademds porque dicho
adsorbentc contiene cationes bario en los puntos catibni-
cos intercambiables.

58 ,~ El procedimiento de cualquiera de las rei-
vindicaciones 12 a 42, caracterizado ademds-porque dichas
condiciones de adsorcién incluyen una temperatura dentro
del margen de aproximadamente 2092C a zgproximadamente 200C
¥y una presién déntro del margen de aproximadamente la at-
mosférica hasta aproximadamente 35 atmésferas.,

2,- El procedimiento de cualquiera de las rei.:
vindicaciones 12 a 58, caracterizado ademds porque se efsc
tda en fase liquida. |

78 .~ El procedimiento de cualquiera de las rei-
vindicaciones 12 a 62, caracterizado ademis porgue dicho
monosacgrido comprende una cetohexosa.

82 ,~ El procedimiento de la reivindicacién 72,
caracterizado adémés porgue dicha cetohexosa es fructosa,

- 92 ,~ El procedimiento de cualguiera de las rei-
vindicaciones 12 a 82, caracterizado ademds porque dicho
monosacdrido comprende una aldohexosa.

102,~ El procedimiento de la reivindicacién 92,
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caracterizado ademis porque dicha aldehexosa es glucosa.

118,~ El procedimiento de cualquiera de las rei-
vindicaciones 18 a 102, caracterizado ademds porque dicho
oligosacdrido comprende un disacdrido.

122.~ Il procedimiento de la reivinéicacién 112
caracteriiado ademds porque dicho disacdrido es maltosa.

138,~ El procedimiento de la reivindicacién 1182,
caracterizado ademis porque dicho discacdrido es sacarosa.

148 ,~ El procedimiento de cualquiera de las rei
vindicaciones 18 a 138, caracterizado ademis porgue dicho
monosacérido se recupera de dicho adsorbente, por desor-
cién con agua.

158 .~ Un procedimiento para separar un monoss-~
cdrido de una mezcla que comprende un monosacdrido y mn
oligosacérido.,

Tal y como se ha descrito en la lenmoria que an-—
tecede, y para los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de veinticuatro hojas eserid

tas a mdquina por una sola cara.

Madrid, 30, SET.197
P.A,
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