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INTRODUCCION

El iporemento que desde hace varios afios ha tenido el consumo del ca
P& descafeinade en el mundo ha provocado existencias cada vez mayo<es de
un subproducto do la dsscafeinizacién, el cual por si mismo ha adquiride
una gran imoortancia comerciale. Este subprouucto es la cefeina.

Debivo & Que en la extrac:idn de cafeina del caf§. ésta no es obteni
da cor la suticiente pureza pare satisfacer los requerimientos del mercedo,
ee ve la nocesidad de purificarle hesta alcanzar grodos satisfactorios de
pureza. 4 través de los afos se han ido experimentando ciertos procesos de
purificzcidr del elcaloide, pero éstos no han tenido una eficiepcia adecus
da debido sobre todo a pérdidas en el proceso, Por ésto, es intencién del
presente trabajo plantear ruevas altermativas que permitan mejorar la efi-
ciencia en los procesos de refinacidn de cafeina provenien-e de la extrec—
cidn del café,

Para este fin, habrd necesided de recurrir a diferentes industrias
de refinacidén de productog tanto de origen ve_etal como sintético, y expe—
rimontar diferentes td8cnicas de estas industrias para poder refinar el al-
caloide,

Una investigacidén bibliogrdfica previa, permitird fundamentsr los re
gquerimientos a alcanzar por el proddcto puroj una apreciacién gereral de
los métodos extractivos en el café y otros vegetales; los diferentes méto-
dos de obtencidén del zlcaloide a partir de sintesis parcirles; la problemé
tica con la que se enfrenta la refinacidn del alcaloide, asi como posibles
nétodos de refinacidén de éstej y ademds la posibilidad de aplicacidn indus
trial de un proceso de refinacidn que ssa tecroldgice y econdmicamente fac
tible (en virtud de que la situe-idén por la que aotualmente atraviesa el
pais, ha afectado tanto a la industria del aléaloide como a otras induse
trias, debido principalmente &l incremento de los costos en la importacidn
de las materias primas, en la wmano de obra y en los equipos requerjios),
tendiente 2 disminuir tanto las pérdidas como el elevado costo de los pro-
cesos existeuntes en 1lz actualidad, y que & Bu vez permite colaborar al in-
cremento de los productos manufacturados, que puedan ser introducidos al
mercado tanto racional como internacional a precios competitivos.

En el transcurso de los afios nuestras familias han estado directamen
te relacionsdas con diferentes ramas de la industriaz del café., Es pues

nuestra intencidén en estos momentos de la culminacidén de ruestros estudios



profesionales, la de contribuir a la solucidn de alguxo de los miltiples
problemas précticos con loa que se enfrenta la industria cafetalera, pro-
poroionando con ello un fundamento a las investigacionos acerca del parti-
oular que permita el acelerar el desarrollo de nuestro pafs en esta Tama,
asf como estimular a nuestros compaiieres & nuevas investigeoiones que com-—
plementen cada ves més la aportacidn de loa técnicos mexicauos a la teoro~

logfa nacionals



CAPITULO I
GENERALIDADES
1.1 CAFEINA,

Alcaloide natural, el cual, como ocasi todos los aloaloides, es un produc-—
to vegetal, de sabor amargo y cardcter ligeramente bdsico. Pertenece a la fa-—
nilia de las purinas denominads xantinas.
1+101 SINONIMOS,

Tefna, guaranina, metilteobromina, 1,3,7-trimetilrantina, metilteofili-
na, 1,3,7-trimetil-2,6—dioxipurina,
1.1.2 FORMULAS,

Condensada o molecular; csﬂion402 (anhidra), CgBy ol 0y Bx0 (hidratada).
Desarrollada: 0
I CH
e i
| I &CH ( anhidre )
0=¢ P C—N
o
CHy

16143 MASA MOLECULAR,
anhidre 194.19 uemoeae
hidretada 212,21 u.m.a.
1+1¢4 CCHPOSICION CENTESIMAL,
Prra cafefna anhidra:
CATDONO  eseccccese 490484 %
hidr8gene. cueessscee 50155 %
oxfZen® coeecccccces 160495 %
n1tT628M0 cecvesoces 28.866 %
1¢2 FUENTES E BISTORIA
1.2.1 FOENTES.
a) naturales

VEGETAL CONTENIDO % APROXTMADO
Café 1=2
4 1e3-3e5
T4 ohino 3
7€ negro 34
T§ perla 4
T4 del Himalays 4



VEOBETAL CONTENIDO 4 APROXIMADO
Mate o té del Paraguay 1-4

Fues de Kola 2 -4

Guarana 2-3

Yococo 2

Caocao Trazas
Gaertnera Vaginata Trazas

Neoca Theifera Trazas

b) por sintesis paroial: la cafefns pueds ser obtenida a partir del £-
cide dxioo, de la teobromina, de la teofilina ofloica, des la urea y otros.

T w202 INVESTIGACIONES REATLIZADAS SOBRE CAFEINA.

Egtas pueden ser dividldas para su estudio en dos grandes gruposj inves

tigaciones sobre fuentes de odbtencién, estructura, composiocidn, etc. , e in-

vestlgaoiones realizadas sobre sus propiedades en los organismos vivose

afo
1820
1829

1823
1825

1827
1832
1837

1837

1838
1840

1940

1843

1861

1865

a) Investigaciones realizadas sobre las fuentes, composicidén y estructu
ra de la cafefnas

INVESTIGADORES
Riinge

Caventour,Pelletier y
Robiquet

M.M, Dumas y Pelletier
Martius

Ouéry
Liebig y Pfaff
Giinthsr

Milder

Jobst
Berthemont y Dechatelus

Martius

Stenhouse

Strecker

Attfiel

ESTUDIOS REALIZADOS
Descubre la oafefna en las semillas de café.
Idem.

La analizan por primera vez.

La descubre en la guarana (pau’linim sorbi-
nis), y 12 1llama guaranina.

La descubre en el t8 y la llama tefna.
Establecen su composicidén exzcta.

Tambidn la descubre en ol t4 y la llama tef-~
na.

Demuestra que la cafefny y la tefna som idép
ticass

Idem.

Demuestran que la cafefna y la guaranina son
idénticas.

Comprueba la existencia de la cafefna en la
ZUATANA .

la desoubre en el Mate o té del Paraguay, y
demuestra que existe lo mismo en el tallo
que en las hojas j; frutos del ocarfé.

La obtiene por sintesis a partir de la teo-
bromina, y fija su verdadera naturaleza ¥y
propledades.

La descubre en la Nuez des Kola.

4



ANo
1875

1886

1888

INVESTIGADORES
A, Commaille

Cownley y Paul

Kogsel

1895 Moriari y Scocclanti

1897

1897
1898
1898

1900

1907

1908

1942

195

1950

1954

Gockel

E. Fisher
E. PFlgher
Jaokle

¥W. Traubé

A. Seidell

K. Goerter

Punnett

X.X. Campbell y B.X.
Campbell

W.M.E. Decker

Briining y M. Iumcius

Allen

ESTUDIOS REALIZADOS

Hace un estudio sistemdftico de su solubili7/
dad.

Encuentran que no hay pérdidas apreciables
de cafefna por volatilizacién durante el
tostado del ocafé, a no ser, gue 6ste sea
llevado a un exceso. Pero al mismo tiempo
Paul admite haber encontrado cafefna en los
condengados de los tostadores,

Obtiene cafefna a partir de la teofilina.

Encuentran que cuando se calienta el café a
260°C no se forma la trimetilamina, pero sf
la piridina y sus homélogos, los cuales se
encuentran en grandes cantidades.

Hace un estudio sistemftioo de la solubili-
dad de la oafelna,

Ia obtiene & partir de la dimetilhaloxansa.
La obtiene a partir de la 3~metilxantina.

Encuentra que al efeotuar la torrefaocién
del café, la ocafefna ge volatiliza, y son
obtenidos productos tales ocomo: furfurel,
amonfaco, trimetilamina, y los dcldos for—
mioco y acético.

La sintetiza a patir de la condensacién de
la urea oon el £oido oianaoétice.

Realiza un estudio sistemdtioco de su solubi-
lidad ocon objeto de enocontrar un método de
determinarla en mezolas.

Aisla en el café el olorogenato de cafefna y
potasio en forma de cristales inooloross y
establece que la cafefna no puede ser exixaf
da oompletamente con golvenie orgdnioo anhi-
dro debido a la combinacién de ésta con el
£oido olorogénico.

Repotta los siguientes ocontenidos de ocafefna:
para una taza de té entre 60 y 80 mg, para
una de café de 60 a 100 mg, paras bebidas de -
Cola (6 oz) 30 mg y pare una malteada de cho-
oolate (1 oz) de 60 a 80 mg .

La sintetizan a partir del goido cianacético
¥y 13 dimetilurea.

La sintetiza a partir de la guanira, tratan-
do ésta oon doido clorhfdrico, nttrido de so
dio y posterior metilacién.

Ia obtienen a partir del 4cido drico, anhidrf
do acético y piridina,

Indica que los cristales de cafefna contienen
entre un 7.05 y 7.1% de agua de oristaliza-
oidne.

5



ANO INVESTIGADORES

Bredereck,H. , Martini,A,
¥ Schuch,H.V.

Carruth,F.G.

Chevalier,A.

DeWildeman,Perrot y Rou-
bier

Ferndndez,0. y Giral,J.

Goris

Hageer

Herzog

Herzog, Niclholson, Pelli-

got Rochleder y Stenhouse
Hilger ¥y Juckenack

Jeundrich y Nottbohn

Payen

Posan

Schwyzer,J.

ESTUDIOS REALIZADOS

La obtienen a partir del 4cido ¥rico y la
formamila, También la sintetfzan a partir
del doido nucléico, doide sulfdrico, nitri-
to de potasio y posterior metilacidén.

Estudiando loe cristales de cafefna indica
que contienen ¥niocamente un 7,2% de agua de
eristalizacién, o sea, que oonstituyen un
complejo de 6 moléculas de cafefna por 5 mo—
1l&oculas de agua, con un peso molecular de
1254.74

Desoubre que los Mascaro Coffeae (expontd-
neos da Madagasoar y las islas Mascarefas)
NO CONTIENEN CAFEINA. Se siguen realizando
estudios de los mismos por el I.F.C.C. .

Le descubren en la corteza del Yocco (pau-
1linia originaria de Coloambia).

La sintetfzan a partir del £oido drioc por
metilacién, y posterior tratamiento con oxi-
oloruro de fésforo, reducoidn oon zinoc y Lei
do olorhfdrico.

Desoubre el complejo soluble kolatina—cafef-
na, en la nuez de Kola,

Indica que el punto de fusién de la cafeflna
es de 231-235°C ,

Descubre la naturaleza alcalina de la cafef-
nie

Estudian sucesivamente los ocompuestos y las
reacciones de la cafefna.

Afirman que las pé&rdidas de oafefna al tos—
tar el café con afucar son mayores qus cuan-
do se tueata solo, debido a las altas tempe-
raturas usadas para caramelizar el azdcar.
Para el café solo Unicamente se pierde ol
21,1% de la cafefna original, mientras que
para el café con azdcar la pérdida es del
44.3% de 1la cafefna original.

Estipulan gue la retenoién de la cafefna en
la extraocién es debida a una abgoreién pox
los tejidos del grano de oafé.

Indioa que la cafefna existe en el ocafd en
forma de cafenato (sal del Zcido "cafetdnico’
asf mismo que ésta funde a 384°C con descom—
posioién parcial.

Obtiene ocafefna a parthr del decido barbitdri
COe

Encuentra de un 8-12 % de cafefna en los ho-
1lines de la torrefaccién del carfd.,



ANO INVESTIGADORES
— Tobey,E.R.

— HWatson Will

ESTUDIOS REALIZADOS

Encuentra que cada orza flufda (29.57 ec) de
Coca Cola contiene 0,00725 g de cafefna y de
Pepsi Cola contiene 0.0077T g de oafeina,

Indica que nunca ha dejado de encontrar ca~
fefna en el sublimado obtenido en la tosta—
cién del Oﬁf‘.

b) Investigaciones realizadas sobre su acoidén en los organismos vivos:

ANO INVESTIGADORES
1927 Haskell

1928 Landhender,¥.

1930 Ch.Desgner the Fh., Pa-
ris

1932 Sato,H. y Damura,T.

1934 Febrey,R. y Regnier,M.T.

1934-35 Hatchery,R. y Kwit,N.

1935 Haag,H. y Walley,S.

—— Albert, Falk, Aubert,
Voit y Stulmann
= Aubert

—— Benet y Morin

=~ Bernett,Falk y Stulmann

— Bing

— Bellisai,J.

ESTUDIOS REALIZADOS

Deternina que la cafefna puede suministrarse
en los casos de énvenenamiento, como antfdo-
to de la morfina, y de las preparaciones de
opio y del cloral.

Afirma que refuerza la accién de los anesté--
sicos locales, tales oomo oooafns, novocaina,
etc. o

En el cual se afirma que la eliminacién de I
ocafefna del cuerpo puede ser acelerada por
8l smpleo de ciertas aguas minerales,

Afiyman que la cafefna aorecienta la seore—
0ién de adrenalina.

Determinan que la cafefna pasa fdcilmente en
la leche y atraviesa la membrana placentaria,
¥ que an el ocuerpo es regresada en gran par—
te al estado de productos xdnticos y es de-~
gechada en la orina.

Determinan que la cafefna se elimina fdoil-
mente de la circulacidn sangufnea y que no
3 acumulada en el organismo,

Afirman que no modifica ni la toxicidad ni
la acoidén de la digitalina y de la estrofan-
tina.

Estudian las propiedades exitativas de 1la o8
fefna,

BEstudia los efectos de la cafefna sobre la
¢iroulacidn.

Afirman que el bicarbonato de sodio en con-—
centraciones de 1/1000 interviene como la oa
fefna,

Afirman que la ingestién de fuertes dbsis de
cafefna produce la pardlisis de los nervios
sensitivos.

No observa alteraciones de la substancia ce—
rebral por accién de la oafeina.

Afirma que la cafefna en concentraciones del
1 a1 3 % hace decrscer la fermentacién de 1la
levadira de cerveza.
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ANO INVESTIGADORES
—— Carroir,Homand, Jamere,
Meplain y Piquet

— Dzaki y Tamura

= Sulenburg
-~ Eustratiades y Meplain

== Frederico,H.,Horst,R. y
Robinson,W,.

=~ Gubler ¥ Rabuteau

-~ Harteneok y Rogshatoch

— Hill,A. y Marlhree,W.
~— Hoppe y Rabuteau

-~— Johangenn y Voit

~— Lie,E,, Verner,E, y Win~
tOD.,Eo

1.3 FROPIEDADES DE LA CAFEINA,

1+3.1 DESCRIPCION FISICA.

ESTUDIOS REALIZADOS

Contradicen la opinién de la mayorfa de los
autores que admiten que la cafefna excita la
oirculaoién,.

Afirman que una fuerte désis de oafefna in~
yeotada, aumenta la secrecién urinaria sin
dilatacién de los vasos renales, y & su vez
reduce la resistenoia de filtracién a tra-
vés de lag cdpsulas de los glomérulos.

Obgerva que los nerviocs sumergidos en una sg¢
lucién de cafefna se paralizan.

Riegan la accién diurdtica de la cafefna.

Afirman que la cafefna disminuye la presiénm
arterial por vasoconstriccién central; mien-
tras que acelerando puede bajar la frecusncia
del pulso, dependiendo lo anterior de la in-
diooinoracia del sujsto al que se le aplioca.

No observan ni disminuociédn del suefio ni exci~
taoibén intelsctual alguna en los sujetos so—
metidos a tretamiento con cafefna, admiten
sin embargo que ésta actia sobre el oerebro
en el hombre y sobre la médila en los anima—
les inferiores.

Contradiciendo a Johansenn afirman que la oca-~
fefna en pequeiias ddsis es propia para faoili
tar el trabajo musocular,

Afitman que la cafefna aumenta el metabolismo
pudiendo producir hipertermia, ’

Afirman que los oambilos orgdnicos en la nu-
trioién son moderados por la ocafefna.

Afirman que la zocidn directa de la cafefna
sobre los misculos voluntarios de las ranas
produce en ellos congelacién de la subatan-—
cia musoular, desapariocién del estriado
transversal, aocortamiento del misculeo y pér—
dida de la ocontractibilidad,

Afirman que aumenta la tensién renal favore-—
ociendo la diurdsis oon la eliminacidn de clo
ruros y urea, al usarse la oafefna.

1a cafefna anhidra se presenta en forma de polvo blanco, inodoro y de sa

bor ligeramente amargo. Cuando oristaliza de scluciones acuosas se presenta en

forma de agujas largas, blancas, flexibles y de brillo sedoso, las cuales gens

ralmente forman uma masa lanosa, difiocilmente pulverizable, eflorescente en el

aire pues plerde una parte de su agua de oristalizacién, la cual pierde total-

mente a log 100°C ,
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1.3}.2 PUNPO DE EBULLICICN,

384°C (oon descomposicidén parcial, segin Payen ).
1.3.3 PUNTC DE FUSICH.

235-237.5°C (determinado despuds de secar a 80° C por espacio de 4 ho-
ras, dato U.S.P.).

231-235°C (dato segin Bagrer).

1.3.4 PUNTC DE SUBLIMACION.

Empieza a sublimar bacia los 100°C, sublimando plenamente a los 130°C
sin descomposicidn.
1.3.5 DENSIDAD.

1.23 a 19°C .
1.3.6 SOLUBILIDA4D.

La cafefna es muy soluble en agua y aloohol, bastante seluble en clo-
roformo y ligeramente soluble en &ter. (dato de U.S.P. XIX) .

La cafefna tiene un alto coeficiente de solubilidad a alta temperatu—
ra en aguag 2.2 % de cafefna a temperatura ambiente, 15%a 80°C y 40 4a
100°C . (dato Merck Index 1960) .

A continnacién =e enlista una tabla en la que se puede observar la so
lubilidad de cafeina en warics solventes y a diferentes temperaturas, (para
mayores datos recurrir a los apéndices I-A, I-B y I-C) .

TABLA # 1.1 — SOLUBIEIDAD DE LA CAFEINA EN VARIOS SOLVENTES

A DIFERENTES TEMPERATURAS.

SOCLVENTE SOLUBILIDAD TEMPERATURA
EN % EN °C
Acetona 2.0 25
Agua 2.2 25
Agua 13.3 80
Agua 40,0 100
Benceno 1.0 25
Benceno 4.8 100
Cloroformo 15.0 25
Cloruro de metileno 9.0 33
Dicloruro de etileno 1.8 25
Etanol 1.5 25
Btanol 4.8 . 60
Tricloruro de etileno 1.5 29

1.3.7 pH DE SOLUCIONES ACUOSAS.
las solucicnes de cafeinz en a ua son neutras o ligeramente bdsicas,
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1.3.8 REACCIONES DE LA CAFEINA.

REACCION DE LA CAFEINA
CON:

HEOB, hirviendo a seque-
dad; y tretando despuds

NH,OH
con 4

Con agua de cloro, 0 con

HCl ¥ KClO4, avaporando
a gsquedad, y tratando
con NH4OH

H,0, y HC1l, evaporando a
ségiiedad, y tratando con

NBZOH

Yodobismuto potdsico y
tintura de yodo

Cloroformo y posterior
tratamiento con doido
cloxdnilico

Acido fosfomolfbdico y
£oido galotdnico

En soluoiones concentra—
das y tratada oon: nitra
to de plata, o con yodu-
ro mercirico, o con solu
cidén de yodo en yoduro
potdsico, o de cloruro de
platino, o cloruro adrico,

o oloruro mercirico, o ocon

cianuro mercdrico

Acido fosfomolfbdico, o
doido fosfotungstinico, o
doido tdnioco, 4 con la so
lucién de yodurobismitico
~yoduropotdsico

Una solucidén de dioromato
de potasio y dcido sulfd-
rico

Con una corriente de cloro

a 50°C

Con dcidos

OBSERVACIONES

Esta es la reaccidén del grupo de las pu
rinas; da un residuo de color purpdrso,
el ocual permanece ain despuds de agre—~

garle algin hidrdxido. Esta coloracién

o8 debida a la formacifén de una sal de

amonio del dcido purpdrico, llamada mu—
rexida.

El residuo que queda despuds de la eva-—
poracidn es de color amarillento, y es—
t4 formado por la dimetilaloxana y la
monometilureaj al agregarle el NH OH,
varfa a color purpdrec.

El residuo de la evaporacién es de co-
lor naranja rojizo, y al serle aibadido
el NH OE la coloracién vaxrfa a color

purpitteo.

Toma ooloracién rojiza, la cual perma—
nece oon el tiempo.

Forma un precipitado color rojo cereza.

Se forma un precipitado abundante.

Con cualquiera de los reaoctivos anterip
res la oafeina es preoipitada de sus so
luciones concentradas.

La ocafefna es precipitada de sus solu-—
ciones diluidas y aciduladas, con oual-
quiera de los reactivos anteriores. Un
exceso de dcido tfnico redisuelve el
precipitado.

Da una coloracidn azul-verdosa{reacoién
de Stoup).

Se forma clorocafsfna; despuds ademds
de la metiamina y olorociandgeno, da
4cido amalfnico y por Hltimo colestro~
fana o 4cido dimetilparabdnico.

Forma sales, las ocuales sufren con el a
gua un desdoblamiento hidrolftico; si
el doido que forma la sal es voldtil,
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continuaoidén

se deaprende al calentar ésta a 100°C ,
En ciertas sales forma oompuestos facil
mente solubles y poco estables, por e—
jemplo oon el bromuro potdsioo, el ben-
zoato de sodio y el cinamato de sodio,
Las pinoipales sales de ocafefna son: el
benzoato de sodio y oafefna, el citrato
de cafefna, el bromuro de potasio y ca-
fefna, clorhidrato, nit.ato, sulfato,
triyoduro y valerianato de oafefna, asi
oomo el salicilato de sodio y cafefna.

En 4doido sulfririco o en La cafefna grado farmacopea es soluble

f2ido nitrioco sin presentar enturbiamientos. 1o ante-
rior indioa ausenoia de residuos oarbo-
nosos o carbonizables.

KOH al 50% a ebullioién, la soluoién asf obtenida debe dar una
luego la solucidén es en- coloreoidén azul.

friada y tratada con fos

fomolibdato de sodic y

KOH al 50%

1.4 USOS DE LA CAFEIFA.
1.4.,1 USOS EN MEDICINA,

la cafefna se usa para regular y reforgar los mdvimientos del corazén,
aumentando la excitabilidad del vago cardimoc y paralizando todos los terri-
torios del simpdtico cardimco., También para disminuir la presién arterial,
lo cual se haoe por vasoconatricoién central. fara favorecer la diurésis con
eliminacién de cloruros y de urea, al aumentar la tensién renal y reducir la
resistencia de filtraoién a través de las cdpsulas de los glomérulos. Aumen«
ta la secrecién de adrenalina y sirve para reforzar la acoién de los anesté-
sicos locales, tales oomo 1a coocafns y 1la novocafna. Es empleada también co—
mo antfdoto en oasos de envenenamiento por morfina, opio y cloral. Los ocam=
bios orgdnicos de la mutricién son moderados por la.cafeina; la ursa, el £oi
do drioo y los uratos disminuyen, por lo cual el uso de infusiones que la
contengan es recomendado. Produce una exoitacién cerebral, la cual deteruina
uns mejora en el trabajo intelectual, que se efeotda m{s de lo normal, ba-
biendo incremento simultdneo de la actividad psfquioca y sensorial.

Sus usos en medicina veterinaria son los mismes, aundndose a ellos ol
de poder reanimar peces que hayan reocibido gran ocalor.
1.4.,2 USOS EN BEBIDAS,

Se uss como estimulante del sistema nervioso central en los estados de
devilidad y de fatiga, asf como para incrementar la actividad intelectuals
principalmente ingeri.a en infusiones de los productos vagetales que la con~
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tienen, y actualmente, en bebidas artificiales cuya finalidad es similar,
viniendo a substituir a otros estimulantes mds vigorosos pero mds oaros o
diffoiles de ocontrolar en sus efeotos secundarios.

1.4.3 OTROS USOS.

la cafefna en débil concentracién (0.01 a 0.1 %) aumenta la astividad
de la levadura de cerveza. ¥n oonoentraciones de 1 a 3 % hace deorecer la
fermentaoién,

1.4.4 DOSIFICACION Y TOXICOLOQIA.

En el hombre una désis de 1.25 g no produce tetanismo. la exoitacién
que la cafefna produce sobre el cerebro, es pavecida a la de la morfina; a
la excitacién sigue una depresidn que se manifiesta por somnolenoia; si
existe una sobreddsis se obssrvan sfntomas generales de pardlisis e incluso
la muerte.

30 og de cafeina no determinan un fendmeno apreciable en un hombre sa
no, 50 og aumentan leve y pasajeramente el ndmero de pulsaciones y al cabo
de una hora sobreviene pesadez de cabeza, ligero temblor de manos, pero &a—
tos fendmenos gon pasajercs.

Debe haocerse notar que los efectos generales de la cafefna varfan en
les distintos individuos.

De la axitaocién de los elementos musculares dependen los efeotos geng
ralss de la cafefna sobre el tubo digestivo; a d6sis moderadas estimula la
contractibilidad de los misculos del estdmago e intestinos, exoita las se—
creciciones y.puede provocar diarrea; pero a désis elevadas provoca vémito,
y ademds, en el sistema nervioso, una excitacién violenta acompahfada de
temblores y convilsiones, aorecentdndose la secrecién de adrenalina. Si no
e3 excesiva provooca insomnio.

DOSIS: para 24 horas es de 0.3 a 1.5 g ; sea en ocdpsulas o infusimes,
en ddésis fracoionadas de 0.05 a 0.2 g3 0 en inyeociones hipodérmicas de 0.25
a 0.40 g en los casos de adindmia o colapso oardiaoco.

Désis mdxims dnioca 1 0.5 g

Ddais mdxima diaria : 1,5 g
1.4.5 DOSIS EN BEBIDAS.

De acuerdo ocon E.R. Tobey, las bebidas populares a base de nues dp Ko
la oontienen: Coca Cola 0,00725 g por onza flufda (29.57 oc), o sea de 0,025
a 0.3 g por botella pequefia. Pepsi Cola 0,0777 g poT onza flufda, o sea a—
proximadamente 0.5 g de cafefna por botella pequeiia.

Segdn Punnett (1942) reporta para una taza de té entre 60 y 80 mg ,
para una de café de 60°'a 100 mg , para las bebidas de Cola (6 02) 30 mg ¥
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para una malteada de chooolate (1 0z) de 60 a 80 mg .
Segin Alan W.Burg (Tea & Coffee Trade Journal), los ocontenidos de ca

fefna son los siguientes:

CONTENIDO DE CAFEINA

BEBIDA (en mg/150 ml) ARo
Infusién de caté 80 1973
Infusién de café 90 1963
Infusién de café 104 1955
Infusién de café 90-120 1974
Café instant£neo 66— 74 1974
Café instantdneo 86— 99 1955
Café descafeinado 2 1955
Café descafeinado 1- 6 1974
Té en hojas 30- 75 1973
T4 en hojas 60— 75 1963
Té en hojas 70 1974
T4 en hojas 1 1955
Té en bolsitas _ 50 1973
Té _n bolsitas 42~ 62 1973

. Té en bolsitas 57 1955
Té en boleitas 68-100 1974
Té instantdneo 30— 60 1973
T4 instantdneo 45 1955
Bebidas de Cola 22 1973
Bebidas de Cola . 30 1974
Bebidas de Cola 15- 23 1955
Cocoa o] 1974

Nota: para la elaboracién de la tabla anterior fueron consultados va

rios mimeros del Tea & Coffee Trade Journal.



CAPITUOLO ITI
METODOS DE OBTENCION

La cafefna, pueda ser obtenida de varias formas: i) como cafefna na-
tural, a partir de los vegeitales que la contienen, por medio de métodos ex-
tractivos, basados en las propiedades especfficas del producto, ya sea en
forma de sales o complejos solubles, en los cuales la cafefna conserva su
estructuray o ii) por sintesis parcisles, en las cuales se emplean materias
primas que puedsn ser, a su vez, naturales o sintétioas, y que generalmente
oconsisten en homélogos inferiores de ésta, c en compuestos oom estructuras
8imilares susceptibles de modificaciones senoillas y rdpidas para la obten-—
0ién de la cafeina.

2.1 METODOS EXTRACTIVOS.

Son aquellas operaciones para la separacién de los conponentes de mez-—
clas, que estdn basadas en la transferencia de materia desde una fase homo-
génea a otra. Contrariamente con 1o que ocurre con las ssparaciones puras=
mente mecdnicas, estos métodos utilizan generalmente diferencias de solubi-
lidad; y no de densidad o tamafio de las partfculas.

Laa operaciones extractivas mds frecuentes en la industria de la cafe
Ina son:

a) Lixiviacién o extraccién de sélidos.

b) Extracoién 1liquido-lfquido, llamada también extraccién con solven—
tes.

o) Destilacién.

d) Concentracién por evaporacién del solvente.

e) Cristalizaocidn.

f) Defecaocidn o precipitaociénm.

2.1.1 EXTRACCION A PARTIR DEL TE.

Una de las principales fuentes de obtencién de la cafefna es el té&,
en oasi todas sus variedades. En Inglaterra Y Bflgica, los despesrdicios del
t46 y muohos embarques de €ste echados & perder por el agua del mer durante
la transportacién, son empleados pura la obtencién de ocafeina.

El procedimiento mfs utilizado es el de Watson y Shéth, por su alto
rendimiento (2 a 4 % con respecto a la alimentacién ), bajo cosio y senci-
llez. El procedimiento consiste en mezclar el t4 pulverizado oon la mitad
en peso de oal, y en un aparatoc de extraccidn, agotar la cafefna empleando
como solvente cloroformo o tolueno. lda soluoién obtenida se destila dejando

el alcaloide Bastante puro.



Otro prooedimiento es agotar agua hirviendo el té pulverizado. L3 so-~
lucién obtenida se trata con acetato de plomo en ezceso, el cual precipita-
r4 las impurezas, ya que las sales de plomo de los dcidos orgdniocos son po-
co solubles, y ademds, la adicién de un eleotrolitro hace flocular los sig-
temas dispersos, ya gque la reaccién lizeramente alcalina de la sal, cambia
el pH de la solucidén, que originalmente es dcida o ligeramente alcalina.
Por filtracidén se obtiene un lfguido que contine el aloaloide y un poco de
acetato de plomo disuelto, del cual se elimina el plomo con doido sulfhidri
co, form&ndose sulfuro de plomo insoluble, el cual se filtra y el filtrado
se calienta para eliminar el resto del st disuelto, y se concentra para la
cristalizacidn. la cafefna obtenida por este procedimiento ain es impura.

Una variacidén del método anterior consiste en utilizar subsacetato de

plomo en solucidn o en polvo, agregar H2SO en vez de sulfhldrico, y la so-

lucién ya filtrada de la sal de plomo, es guesta en un separador en el que
se extrae con oloroformo, el oual es luego evaporado. .
2.1,1.1 VENTAJAS Y DESVENTAJAS.

Entre las ventajzs de la extraccidn de la cafefna de las diferentes
variedades de té podemos contar: el mayor contenido de cafefna de &ste con
respecto a otros vegetales, los altos rcndimientos que de los procesos ex-—
tractivos se tiene, y la gran facilidad de éstos.

Intre las desventajas mds notables se cuentan: el alto costo y la es-
casez de la materia prima, que generalmente se importa del oriente y el he-
cho de que el té& descafeinado queda inutilizado para sus consumidores como
fuente de bebidas estimulantes.

2.1,2 OBETEYCICY A PARTIR DE GUARANA, MATE Y NUEZ DE KOLA.

Los procedimientos empleados para la extraocién de la cafeina de &s-
tas plantas, son idénticos a los descritcs para la extraocidén del té, con
la modificacidn de que se extraen aparte otros alcaloides, los cuales deben
ser separados.

Para la extraccién de la cafefna de la guarana existe ademds otro mé—
todo, en el cual sz agota con alcohol la guarana previamente pulverizada y
mezclada con cal. Fl 1lfquido se evapora un poco, y se separa por decanta-
cidén el aceite verdoso que sobrenadaj ss contimia luego la evaporicién del
lfauido en forma suave, progiguiendo inrluso el calentamiento sobre el resi
duo, con objetc de sublimar la cafeina, la cual puede ser recogida pura y
anhidra.
2.1.2.1 TZIMAJAS Y DESVENTAJAS.

El mate, la suarana y las nueces de Kéla son empleadas para la ela-
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boracién de bebidas estimulantes en las regiones donde se producen (incluso,
éstas Yltimas fueron usadas como base de bebidas como la (boa Cola en sus
primeras §pocas). Sin embargo, son de un precio muy elevado como materia
prima para la produccién industzial de cafefna, debido a la dificultad para
transportarlas desde estas regiones, y la imposibilidad de obtener cantida-
des suficientemente grandes pars garantizar producciones masivas del alca-—
loide atnandose a2 édsto la imposibilidad de reutilizar los desechos de los
vegetales empleados.

2.1.3 A PARTIR DEL CAFE,

Tomando en consideracidén la gran cartidad de café que se oultiva en
todas sus variedades, y en muchas regiones del orbe, as{ como la oreciente
demanda por los cafés sin cafeina, debido escencialmente a que no producen
los efectos excitomotrices del.café normal, se han disefiado procesos de
desoafeinizacién cada vez mejores, tendientes a quitar la mayor cantidad de
tefna sin alterar el zrano de café, asfi como tampoco el aroma y sabor de és
te. En este tipo de rrocesos la ocafeina es un subproducto, el ocual, debido
a la demanda existente por é1, . e han tenido que diseflar procesos tendien-
tes a purificarla a partir de los crudos que son obtenidos de la descafeini
zacién. )
2.1.3.1 EL CAFE. HISTCRIA.

El café es una planta fanerdégama, subdivisién angiosperma, clase di
cotiledénea simpétala, orden VII rubiales, de la familia de las Rubidceas,
género coffea., Existen aprorimadamente 50 especies diferentes, entre las
ocuales estdn: Ardbica, Liberia, Moka, Robusta, etc.

Fue cultivado -por primera ves y hasta la feoha en Etiopfa, en la pro-
vincia de Kaffa, de la cual los 4drabes lo llevaron a Grecia y Constantino-
pla alrededor del afio 962. De ahf se extendid su uso como bebida por Buropa.
Fue introducido en las colonias espafiolas aproximadamente por el afio 1748j
en Méxioo fue cultivado por primera vez en la zona de Cérdoba, a fines del
g8iglo XVIII, y de aquf se extendié por casi todo el pafs. Actualmentie se
oultiva c¢on importancia oomercial en América, Asia, Africa y Oceanfa, sien-
do los principales productores de café verdes Brasil, Colombia y Costa de
Marfil. México se encuentra em el To. lugar (dato 197221973).

El consumo de café se ha ralizado tradioionalmente en la forma de tos
tado y molido, del cual se -obtiene la infusién. Es importante destacar que
durante la 2a. Guerra Mundial, los paises industrializados se vieron en la
neceaidad de abastecer a sus tropas de productos de f4oil preparacién, en-

tre ellos el café, por lo que comenzaron a desarrcllar técnicas para la ela
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boraoién de cafés solubles por el método denominado secado por aspersién o
atomizacién. Al final de la conflagracién mundial, las tropas estaban acos—
tumbradas a beber este tipo de producto, y por ésto su oconsumo se propagé
répidamente, yendo en aumento conforme pasaron los afios. Pooo después se
produjeron otro tipo de cafés solubles, oomo el café soluble aglomerado
normal, el soluble liofilizado normal, y posteriormente, los solubles des-
cafeinados, siendo aotualmente el consumo mundial de aproximadamente
29,000 toneladas de café descaifenado soluble, lo cual repregsenta el 13 %
del cafe gsoluble total consumidc en el mundo (dato 1972—1973). La demanda
aumentard seguUn los odlculos a un 25.1 % en 1986 (aproximadamente

72,637 toneladas. ).

Los prinoipales pafses productores de caféd descafeinadec, y por tanto
de cafeina, son: Estados Unidos, Remfblica Federal de Alemania, Suiza & In-
glaterra.

241.3.2 EL CAFE COMO MATERIA PRIMA DE OBTENCION DE CAFEINA.

A) Caracteres organolévticos del grano de caf§.

El fruto del cafeto es una drupa mds o menos oarnosa, globosa u o-
blonga, de 2 ndoleos coriaceos o carfdveos, oonvexos en el dorso y planos
por su cara neutral. Contienen cada uno una semilla de la misma forma, pre—
sentando en su cara ventral una hendidura longitudinal debida al enrwllamien
to de la semilla sobre sf misma. Esta encierra bajo sus tegumentos un albii-
men, cdrneo; hacia la base del cual hay un embridn algunas veoces ocurvo, de
raicilla fnfera y de cotiledoneas folidceos y cordiformes. Algunas veces a-—
borta una de las dos celdas del ovario, siendo entooes el fruto mds pequetio,
y no conteniendo mds que un micleo y la semilla, siempre convexa por el dor
80, pressntard entonces sobre su cara ventral dos rodetes redondeados, sepa
rados por la hendidura longitudinal.

las semillas son consistentes, duras, plano convexas, amarillo verdo-
sas o parduzcas, da 9 a 14 mm de largo y de 6 a 8 mwm de aného y de forma o=
val, la semilla verde tiene unt olor oaracteristico que recuerda al del he-
no, y un sabor dulce y un poco dspero.

De acuerdo con la fiyura 2.1; se puede apreciar al grano en sus dife-
rentes etapas a gsaber:

1) Café cerecza (es el fruto entero y 5800).

2) Café pergamino (es el grano con endorcapio pergaminoso).

3) Café descorticado o pediculado {es el grano desprovisto del peris
carpio, pero cons.rvando la testa).

4) Café verde o desnudo {cuando la ssmilla es desprovista del epis-

permo).
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(blancuzca)

[

Fig. 2.1
B) Composicidén qufmica del café verds, tostado y su aroma.

Se han publicado desde bhace un ocentenar de afios numerosos estudios so
bre la composicién del oafé&, pero la mayor parte son mds o mencs parciales.
A partir de la post-suerra, y principalmente desde 1950, la quimica del cafl
ha reoibido mfs investigaoién y mds trabajo analftico, lo que ha servido pa
ra determinar la qufmica de otras substancias naturales que oonstituyen el
sabor, el aroma y las caracterfsticas del oafé. Recientes estudios aceroa
del café han sido hechos por: Schwartz y Wagner (1935), Slotta y Neisser
(1938), los Hnos. Winton (1939), Tate (1941), Elder (1949), Chandrasecharn
y Narayanan(1953), Badorn y Suter, Cdsares e Yguaran y Mani y colaboradores
(1954), Hugues y Wise (1955), Merritt y oolaboradores, y Lockhart (1957) ¥
otros,

El problema de la evaluacién de los andlisis qufmicos reportados es
de que estos anflisis para diferentes clases de oomplejoé, se ven dificulta
dos por la misma oomplejidad de las composiciones qufmicas, por lo que ea
freouente que los anflisis no puedan ser duplicados exactamente. Incluso,
ésto, ha motivado contfnuas poldémioas en los diferentes autores, ddndores el
caso de aparscer substancias en reportes, que resultan ser combinaciones de
varias otras, siendo muchas veces casli imposible el aislarlas ocomo una subs
tancia definida, porque constituyen muchas veoes pasos intermedios en las
sfntesis de productos plenamente identificados.

Con objeto de facilitar el estudio de la composicién del café, a con-
tinuaoién se enlistar s serie de tablas, 1las cuales constituyen una reco—

pilacién de los datos existentes.



TABLA # 2.1 . COMPOSICION QUIMICA DEL CAFE VERDE (Base seca, aproximads).

CLASES Y COMPONENTES SOLUBILIDAD
EN AGUA

1. Carbohidratos

Azdcares reductores Solubles
Sacarosa Soluble
Peotinas Solubles
Almidén Fdocilmente solubi-

lizable
Pentosas Fdcilmente solubi-

lizables
Hemicelulosas Hidrolizables
Halocelulosas No hidrolizables
Lignina No hidrolizable

2. Aceites Insolubles

3, Protefnas (N x 6,25) Depende dal % des—
naturalizado

4. Cenizas (como Sxidos) Depende del % hi-

5. Aoidos no voldtiless:

(llorogénico Soluble
Ox£1lioo Soluble
M£lioo Soluble
C{trico Soluble
Tartdrioo Soluble
6., Trigonelina Soluble
7. Cafeina Soluble

(Ardbica 1.0 %)
(Robusta 2.0 %)

PORCIENTO EN EL CAFE VERDE

INDIVIDUAL

1.0
7.0
2.0

10,0

10.0

N
.
o

15.0
18.0
2,0
- 20,0

TOTAL

60

13

SOLUBLE

10.C

4.0

2.0
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TABLA # 2,2 . ANALISIS DEL CAFE VERDE ( por 100 gr )

AQUe ceseeossssncossnssocscssenscs
LIpidos totales e.cscesvessncssos
Subatancias totales solubles en
BEUR cooossecrssccsossoscsrsrsosnos
Cafolna svevessconcescsccnsenaoan
Trigonelind eceececceossscscccscecs
A0ido clorogénios seeeecesvoconce
Azdoares reductores .eseseveccccsce
580aY0B8 sesseccssscscrssscossrns
ProteIinas 80lubles .esssveesraonss
Mateoria minerales s0lubles eeceoee
“Indosé"; dcidos orgdnicos, sales
(por Aiferencin) seeeeessvesroone
Substanoias totales insclubles en
agua steerressssssecesvseessestes
HomioolulcB8a ssesesccsssencsnscnne
Proteinas insolubles ssseecsvccce
Materias minerales insclubles ..
Otras substancias solubilizadas
en BC1 al 2/100 (por diferencia).
ColuloSA .iecsovessnesstssvsesoes
Otras substanoias solubilisadas
en medio sulfdrico {por diferen-
cla R mmms
Substanoias no solubilizadas
(Lignina, et0.) scocecsccovoceass

TOTAL

I.~ Robusta del Congo.
IT.- Costa Rica(lavado).

IIT,- Columbia Medellfn excesivo (lavado).

IV.- Santos Extra (lavado),

1 I 11 v
8.15 8.15 8.04 8.04 6.15 6.15 7.60 7.60
10.95  10.95  15.96 15.96  16.25  16.25  16.40  16.40
33,30 3310 34.00 32.50
1.99 1.19 1.16 1.19
0.74 1,03 0.86 0.84
5.74 4.58 4.68 4.78
0434 0.44 0.42 0,18
5.30 7.95 8.04 8.15
525 5.23 553 5465
3.25 3.86 3.09 3.17
10.69 9.32 10.22 8.54
47.60 42.90 43,60 43.50
23.10 21,90 22,00 22,20
6.04 5.02 4.96 4.46
0.89 1.16 1.93 1.78
1.97 0.72 0.51 1.16
11,70 10.90 9.60 11.00
2.30 1.90 1.40 1.80
1.60 1.30 3.20 1.10
100.00 100,00 100.00 100.00 100.00 100,00 100.00 100.00



TABLA # 2.3 . COMPOSICICN QUIMICA DE LOS SOLUBLES Y RESIDUOS INSOLUBLES
DEL CAFE. (BASE SECA, APROXIMADO)

COMPUESTO QUIMICO O CLASE PORCIENTO
SOLUBLES RESIDUOS
1. Carbohidratos (3 a 5 % de azdcares
TOAUCEOTEH) eevevsccscsnesoscsassanes 35,0 65
(complejos CaFE8) coecaccnseccsscoss 15.0 ceee
2. Aceites y 401308 ZTasos seseecsosscas 0.2 18
3. Protefnas (aminodcidos y complejos). 4.0 15
4. Conizas (8X1d08) ceveececesocccssnse 14.0 Fraccidn de 1%
56 Acidos no wvoldtiles ceeeccosscael ’
Clorogénico seeecescsssssscse 13.0 ceee
Caféi00 evsnsssssecsccccoscces 1.4 cese
QUINICO ssceccsscsnsssscceses 1.4 aees
OtTOS seevscsasscssasccscssos 3f0 cose
6. Trigonelind eecssssccoscccsssssssonss 3.5 Algunos décimos
T. Cafeina:
ATADiO0BS cssassecsssccscssse 3.5 " "
TODUSTAS ceseesssoscsosaccss (7.0) ceee
8. Fenoles (caloulados) eseeecssscsssses 5.0 " n
9. Voldtiles:
Antes de secar - £oidos y esencia (1.1) nulo
Despuds de SecaXr ..eeeseevcsss nulo nulo
TOTAL veevsoveocns 100.0 98 +

TABLA # 2.,4-4 . COMPOSICION ESTIMADA DE LAS CENIZAS DEL CAFE. (1)
C. VERDE C. TOSTADO (2)POLVO RESIDUOS
Relaoiones de peso seco (3) 1,176 1.0000 0.380 0.620

4 de contenido de cenizas 4.000 4.710 10.0000 1.170
(tase seca)

Peso de cenizas por unidad de
peso o. tostado, base seca 0.0471 0.0471 0.0380 0.0091
Acotaciones a la tablas (1) Winton y Winton (1945)
(2) Soluble
(3) Agumiendo 15% de pérdida en peso en el

tostado.
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TABLA # 2.4 B . PORCENTAJE DE DISTRIBUCION DE LOS COMPONENTES DE LAS

CENIZAS.
RO e N e cemzss
y tostado RESIDUOS
% % TOTAL 4 SOLUBLE % TOTAL % RESIDUOS

K0 62.5 52,0 7559 10.5 33.65
P205 13.0 3.0 4436 10.0 32,65
Ca0 5.0 2,0 2.90 3.0 9.62
MgO 11.0 8.0 - 11.63 3.0 9.62
Fa,0, 1.0 0.4 0.58 0.6 1.92
‘W0 0.5 0.4 0,58 0.1 0.32
810, 1.0 ooe voes 1.0 3.21
504 5.0 2.0 2.90 3.0 9.61
Cloruros 1,0 1.0 1.46 see coes
TOTALES 100.0 68.8 100,00 31.2 100,00

TABLA # 2,4 C . COMPOSICION DE LAS CENIZAS DEL CAFE. ( Segun Kdnig)

COMPONENTE MOKA MARACATEO JAVA RIO
% 4 %
Stlioce 0.88 0.88 0.92 0.69
Fierro en Fe O3 0.89 - 0.89 1.36 1.77
Calcio en Cad 7.18 5,06 4.84 4.94
Magnesio en Mgo 10.68 11.30 11.35 10.60
Potasio en K8 59.84 61.82 62,08 63,30
Sodio en Na 0.48 0.44 cecoe 0.17
Fésforo en %20 12.93 13.20 14,09 11.53
Acido sulfdriod en SO,  4.43 5.10 4.10 4.88
Cloruros como Cl 3 4.5 0.59 0.73 0.48

TABLA # 2.5 . COMPOSICION DE LOS CAFES VERDES DE CEYLAN, JAVA, MALABAR, MOKA,
MISORE Y OTROS ( Segdn Dragendorff).

COMPONENTE MAXTMO MINIMO VALOR PROMEDIO
Cafefna 2.21 % 0.64 % 1.16 %
Cenizas 4,87 % 3.87 % 4.41 %
Acido fosférico 0.40 % 0.28 % 0.20 %
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TABLA # 2,6 . COMPOSICION QUIMICA DE LAS
en 1945 y Eokey en 1954) .

Fo. de TRIGLICERIDO
4 tomoa
de
oarbono
8 Caprflico
10 Cédprioo
12 Ldurico
14 Mirfstico
16 Palmftico
18 Estedrioco
18 014io00
18 Linoléioc
18 Linolénioo
20 Arqufdioo (1)
Otros glioéridos

No saponificables

TOTAL

°F

61
88
109
129
145
156
57
32
32

PUNTO DE
FUSION

°C

GRASAS Y ACEITES EX LOS VEGETALES ( Segtn Conant en

VEGETALES QUE LO CONTIENEN

A B o D E F a H I
oo no‘ LA XA oo; ede 8 ve® se0e oee
... ;.I .‘.. LA N ) ..G 7 LR N ) ;.. LN )
eoe oo eece cee coe 47 eoe eoe eve

3 YY) 1 XX o0 18 eee oo eece

28 28 21 1 1 9 35 15 4

10 25 22 4 3 2 49 10 4

21 39 29 32 43 6 25 10 16

28 ees 23 43 39 3 ese 5 30

3 see (XX} 1 1 vee eee eoe oo
a0 e 8 LER ] teeo LI [ XN ] LA R ] X R 2 44
7 eee ees 100 soe vee vee soe ese

1939, Shreve

13
73

99 100 96 95 93 100 100 100 100

100

Acotaciones a la tabla # 2,6 : A= oaf§, B= mantequilla, C= semilla de algoddn, D= semilla de soya,
B=: nafz, F= 0000, O= tallow, H= oliva, I= semilla de lino, J= tung .
(1) Aoido elecesterdtico, isémero del doido linoléioco.
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2.1.3.3 PRINCIPALES CONSTITUYENTES DEL CAFE.

1) Aocidos y taninos. Los granos de café contisnen diversos dcidos
oxzdnicoa, especialmente doidos fendlicos que presentan cardoter de tani-
nos. Rabschault distingue los taninos catéquiocom, en el pericarpio de los
frutosy loa taninos gdliocos, cuya presencia es muy discutida; y los taninos
clorogénicos, especialmente representados en los granos bajo la forma de 4-
cido clorogénico, en estado de clerogenmato de cafefna y potasio, ocuya férmu
32H36O19K'(CBH1002H4)2'2H20 s el cual fué aislado en for
ma de prismas incoloros por Goerter. Este £oido es soluble en agua, pero la

la condensada es: C

cafsfna no puede ser extrafda de los cristales seoos oon solventes anhidros,
mientras que, en el caso de que estén nfmedos, toda la cafefna puede ser ex
trafda. El doido clorogénico al hidrolizarse en la torrefacéidn, se descoa-
pone en £oido caféico y doido quinico {el cual es muy abundante en el reino
vegetal), 1o cual puede oourrir también por la accidén de un £lcali. La reag

0ién se mueatra a contimmaciéng H

OH

=CH—c o0l

0 0 "
uu@cu:cu_é'_o Ha0 o
| HO
Ho + ACIDD QUINIEO
HOO““ Ho
COOH

AUDO CLOROGENWO 0

NIDG CAFELCO

Se denominan 4cidos debido a los grupos carboxflicos gque presentany
sin embargo, sus sabores son mds amarges y astringentes que doidos, fa que
el grupo cfclico es fenSlico. Se han identificado una gran cantidad de pro
duotos fendélicos en el café tomstad®, y algunos originarios del doido olorg
génico, ,

Los procedimientos analiticos y las propiedades del £oido clorogénisco
ban sido estudiados y reportados por Moores (1948), Karrer (1950), Barnes
(1951) 7 Lee (1962),

Exigten en el café otros doidos orgdnicos, entre los que pueden mencio
narse el oxXlice, el mdlicc, el ocftrico, el tartdrico y sl pirdvico, qus
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son no voldtiles y no aromdticos. La concentraoidn de ellos estd entre el
0.2 y el 0.5 % tanto en el café verde oomo en el caf§ tostado, y pueden ser
detectados por el sabor, El doido pirivico aparece solamente en el café
tostado en una concentracién de 0.05 % y se oxida facilmente a dcido acéti~
oo0.

ii) Agua. Loa cafés verdes oomeroializados acusan generalmente un
nivel de agua comprendido entre el 10 y el 13 % Ias lezislaciones de los
eastados productores asf como la de los pafses consumidores, fijan entre 12
¥y 15 % la tasa limite admisible. Por encima de este porcentaje, la oconserva
cién del café se ve comprometida, especialmente en medio himedo no tarda en
enmohecerse y decolorarse. Por el contrario, es raro que los cafés se comer
cialicen con menos del 10 4.

iii) Carbohidratos. Forman desde simples azdcares hasta polisacdri
dos, triosas, eté. En @l grano verde de café hay almidones o féoulas y dex—
trinas (f&culas solubilizadas por calor). En los granos de oaf$ tostado bay
pentosas, las cuales forman parte de un grupo de polisac4dridos llamados he-
micelulosas, las cuales son solubles en #lcalis. Tambidn existe lignina, la
cual es un agente de unidn para las delulosas, y es un material amorfo de
alto peso molecular, de nzturaleza colorida. Existe también halocelulosa,
la cual es insoluble en £lcalis. ' )

iv) Constituyentes minerales. Estudiados por Muller (1958), Haarer
(1962) y Gialluly (1958), y entre los cuales se encuentran fosfatos, nitra-
tos, amonfaco, wrea, sulfatos, y también iones tales como hierro, potasio,
caicio y magnesio, y elementos de transicién comc el manganeso, boro, oobre,
zinc y otros.

v) Protefnas. Existen algunas moléoulas pequeflas solubles en agua,
ouya unidad bdsica es el aminodcido. Algunas de las identificadas en el ca-
f4 son la meteonina y la cistefna, las cuales contienen un grupo mercaptano.
En general, puede afirmarse que el café tiene un bajo contenido vrotefco.

vi) Fosfatos. Aparecen en forma de fosfolipidos, fosfonrotefnas y
glicéridos grasos como la lecitina.

vii) Penoles. En general son los obtenidos por derivacién del 4ci-
do clorozénico, y no estdn todavia clasificados, debido a que varfan poco
con respecto a otros compuestos. Son importantes debido a que dan parte
del gabor. Representan no m4s del 5 % de la composicién de solubles del ca-
fé’(Preséot ¥y cclaboradores 1?37). Son materiales de naturaleza altamente
oclorida.

viii) Materiales componentes del arcma. Generalmente estdn oonsti-
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2.1.3.3.2 . CONTENIDO PROMZDIO DE CAFEIN: EN LAS DIFERIIPES PARTES DEL

CAPZ (dependiendo de la especie).

Grano 1.0 8 2.5 4
Pulpa 9.0 % (base seoca)
Hojas 0.5a 0.9 %
Flores 0.9 %

Tronco 0.08 %

Pergamino 0.55 %

2.1.3.3.3 BENEFICIADO DEL CAFE.

Los frutos maduros del cafeto se tratan en los mismos lugares de
produccién y sufren una serie de operaciones que tienen por objeto despojar
al grano de sus envolturas (pulpa, muoflago, pergamino, pelfcula) y mejorar
su presentacién.

Para obtener el grano oomeroiable, se reourre a alguna de las técni-
cas siguientes:

VIA HUMEDA: en la cual la manipulacién de los frutos frescos se efec—
tda en tres tiemposs:

i) Eliminacién de la pulpa (despulpado), del mucIlago (desmucilagina-
0ién) y lavado.

ii) Secado del café pergzamino.

iii) Eliminacidén de las envolturas internas, pergamino y pelicula.

VIA STWCA; que se resume en dos tiemnos:

i) Secado de los frutos (café en fruto o ocafé c4scara).

ii) Eliminaoién de las envolturas internas, pergamino y pelicula, ade
m4s de la pulpa secas en una tnica operacién mecdnioa (decorticacidn).

Lag dos téonioas signifioan una serie de operaciones cuya sucesidén
queda indioada en la figura 2.2 , en la oual puede observarse que las Ulti-~
masg operaciones se aplican indistintamente a los oafés obtenidos por cual-
quiera de los dos métodos.

En el beneficiado del café, aparte del grano del café se obtienen sudb
productos tales como la cereza, el pergamino o cascarilla y los licores de
lavado y fermentacidn, los cuales como se ha oomprohado, ocontienen cafeina,
sin embargo, la cantidad de estos subproductos y la cantidad de cafeina ocon
tenida en ellos no son sufioientes para garantizar su aproveohamiento comer
cial, mediante procesos extraotivos que utilicen estos subproductos como ma

teria prima. Por &sto, se ha procedido a tratar los granos del ocafé conside

rados oomo oorrientes, en proocesos de desoafeinizaoidn, obteniéndose asi un
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tufdos por aldehidos, cetonas, y ésteres de los dcidos antes mencionados.
Entre los aldehidos se =ncuentran el acetaldehido, el provicnaldehido, el
butiralde’.ido, el vnleraldenido, el furfural, etc. Entre las cetonas se en-
cuantran la acetona, la acetilmetilcarbinol, la diacetilcetona, y la metil-
etilcetona. La mayorfa de estos oomponentes fueron identificades por Rhoa-
desa, Merritt, Proctorzlatkis, y Sivetz.

ix) Vitaminas y alealoides. Entre los alcaloides contenidos en el
café se encuentran la cafefna y la trigonelina. Ademds se encuentra la piri
dina en proporcién de 200 ppm, en el café tostado como producto de descompo
sicidn de la trigonelina. Por er*e migmo moiivo, puede encontrérso también
en el café tostado vitamina PP (Nicotinamida, £cido nicotfnico o niacina),
en proporcién de 100 prm en un tostado claro y 400 ppm en un tostado cbscu-
ro. Puede afirmarse que cada taza de café contiene un décimo de los requeri
mientos dietétioos humanos de esta vitamina. Intre otras vitaminas que se
encuentran en el café podemos mencionar: tiamina (200 ppm en el café verde),
riboflavina (2 a 3 ppm), 4cido pantoténioo (10 a 23 ppm), colina (600 a
800 ppm), £cido félico (0.2 ppm), vitamina 36 (1.4 ppm) y vitamina 3,
(trazas). :
2,1.3.3.1 CONTENIDO DE CAFEINA EN LAS DIFER NTES ESPECITS DEL CAFE.

De las fuentes bibliozrdficas, pueden resumirsge las siguientes
proporciones de cafefna en varias especies de café:

i) De acuerdo a H. Hadorn y H. Suter:

Robusta del Congo (lavado) 1.99 %
Santos Extra 1.19 4
Columbia Medellfn excesivo 1,16 %
Costa Rica (lavado) 1.19 %

ii) De los estudios hechos por Elder (1949) y Lockhart et. al,
{1957), se reporta como promedio 1.0 %para el Coffea Arabica y 2.0 ¥ para
el Robusta.

iii) Dragendorff reporta para cafés de Ceildn, Java, ‘lalabar, Mo
ka y Misore un mdximo de 2.21 % y un minimo de 0.64 %; el promedio del re-
porte es de 1.16 %.

iv) K8nig reporta para el café tostado un promedio de 1.27 % ¥
para el cafd verde 1.33 %.

v) Bn México investigadores como Kunce Alarcédn, Cortina Anciola,
y otros han realizado estudios del contenido de cafefna en las diferentes

especies del pafs, promediando 1.16 %. Estas tablas se anexan en el apéndi-

ce II-D del prasente traba jo.
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sis), que se realizan con mayor intensidad a temperaturas bien determinadaa.
Igualmente ha comprobado que alguna de estas reacciones oomienzan cuando al
gunas no han terminado todavia.

La recuperzcién de substancias ~romdticas voldtiles que se desprenden
en el momento de la torrefaccidn y que son arrastradas al exterior por los
gases calientes, ha sido objeto de numerosos estudios. Al mismo tiempo que
proporciona al café sus calidades gustativas y aromdticas, la torrefaccién
provoca algunas modificaciones en el grano. Primero, se rejistra una pérdi-~
da de peso, consscuenoia de la evaporacidén de una gran parte del agua conte
nida en el oafé§ verde qua varfa entre 14 y 23 %. Su imvortancia depende pri
mero del porcentaje del grano verde, luego de su orfgen botdnioco, del modo
de preparacién de las semillas en ellugar de produccién, de las condiciones
de almacenaje, de la técnica de torrefaccidn etc. Con la torrefaccifén llama
da franoesa, muy empleada sobre tode para log cafés Canéphora, la pérdida

‘de neso aloanza, e incluso sobrepasa el 20 ¢. Con torrefacciones mds claras
(Alemania), la pérdida ponderal se sitda en log alredetores del 15 al 16 ¢,
La evaporacién del aJua no és la unioa responsable pues tamhién se debe a
la eliminacidén de la pelfcula plateada (0.2 a 0.4 %) y al desprendimiento
de ciertos rscubrimientos.

P. Favallier define las modificaciones qufmicas del siguiente modot
"El agua se evapora, pero como se forma una poca por descomposicién quimica
de compuestos orgdnicos, el café torrefacto retiene o ahsorbe cierta canti~
dad. Las substancias minerales no se modifican sensiblemente, y su cantidad
relativa aumenta a consecuencia de la pérdida de agua y de los compuestos
orgdnicos volatilizados."

Las substaﬂcias nitrogenadas totales representan en el café toatado
oasi la misma proporcién que en el verde. Esta observacién demuastra gue
los compuestos nitrorenados desaparecidos son aproximadamente proporciona-—
les a la suma de los constituyentes voldtiles eliminados en el ourso de la
torrefaccién. Es pues erréneo, deducir de la aparente fijeza de las cantida
des de nitrégenc total, que los oompuestos nitrogenados no han sufrido
transformaciones. Estas modificaciones provooan la aparicién de substancias
£ijas que permanecen en el grano y de substancias voldtiles que desaparecen
en su mayor parte. Pero el café tostado que tiene una estruotura porosa re-
tiene por absorcién una parte de los compuestos voldtiles formados. Los rag
tros de las substancias nitrogenadasg voldtiles en el curso de la torrefac-
¢ién aportan una preciosa contribucién al complejo aromdtico.

las substancias grasas conservan igualmente un nivel relativo mds o
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c3f€ descafeinado y la oafef{na mezclada con otras sbetanoias susceptibles
de extraccién, de aouerdo al método utilizado. Del hecho de obtener la ca~-
fefna en estado impuro se derive la necesidad de elaborar procesos de puri

ficacién que proporcionen al alcaloide con una pureza al grado farmacopea.

FRUTDS  FRESEOS

TRIA
VIN HUMEDA A ViA SECA
DESPULPAND
BLOQWHLA
DESMUCILAGINACION T——REANILA
N Quiver

LAVADD
(afe ?cr%omm\o SECADO  (cafe «n fredes)

DESPERGAMINADD DEeORTICA 10N

~

TRA - CALARAYG
ENSACADD

ENpEDILION
Fig. # 2.2

2.1.3.3.4 TORREFACCIOR DEL CAFE, SUBPRODUTTOS.
las ocualidades aromdticas del ocafé§ no aparecen ni se desarrollan

si no es bajo la accién de altas temperaturas, a las que es sometido en el
curgo de la torrefaccién, llamada también "quemado™ o "tostado". Aparte de
las modificaciones que se producen en su aspecto exterior (oolor, voldmen
¥ contextura) durante esta operacién, el producto es sujeto a profundas
transformaciones qufmicas, algunas de las cuales originan el aroma y el sa
bor especiales y caracter{sticos del café,

la oomplejidad de los fendémenos que tienen lugar en el café en el cur
80 de la torrefacoién ha sido subreyada por E, Orozco, el cual ha determina
do esperimentalmente que se producen durante la torrefacoidn cuatro grupos

principales de reaociones {deshidratacién, hidrélisis, desmélisis y catdli-
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menos estable, o que incluso, parece a veces aumentar. Esto indica que la
pérdida de materia grasa es proporcionalmente mds débil que la pérdida to-
tal de substancies fijas iniciales. Por consiguiente la meteria zrasa pro-
porciona une pequeiia can*idad de principios voldtiles, lo que no excluye
que eventualmente estos princivios alcancen una cierta importancia cuanti-
tativa. Sin embargo, bajo la influencia del calor, las materias grasas son
liberadas de los complejos protfdicos o glucidicos, en que estdn incluidas.
Se observa que la materia grasa exuda con mayor facilidad del oafé tostadc
que del cafd§ verde. Esta materia gresa libre juega el papel de solvente y
fijador de diversos princios arcudticos, por un fendémeno andlogo al de la
enflorzcién (enfleurage), que se utiliza en perfumeria, y puede igualmente
proteger a los principios aromdticos contra el oxfgeno atmosférico. De he-
cho, si bien no parece que una gran parte del aroma del café esté originado
por la materia grasa, eésta interviene en la fijacién del aroma.

Los gliicidos son muy afectados por la torrefacoidn; las moléculas mds
grandes se escinden, ¥ las mis pequefas se transforman en productos voldti
les, por lo que parece sar que una buena parte de los oomponentes sdpidos
del café tostado provienen de los gliuicidos; sin embargo, también son capa-
ces de formar dcidos voldtiles, aldehfdos y otros compuestos ternarios que
matizan el aroma.

Los 4cidos subsisten parcialmente tras el tueste, pero es necesario
advertir que 2l contenido del café en Zcidos solubles evoluciona mucho en
el curso de esta operacidén. Los dcidos voldtiles desemperian un papel impor—
tante en el aroma y en el sabor de la bebida.

Los taninos quedan también muy degradados. Ademds de que liberan la
cafeina que retenfan, sufren una importante pérdida de masa, seguramente
debido a que aparece una cantidad eauivalente de productos vol£tiles. Los
alcaloides sufren diversas transformacionea: la cafeina se volatiliza par—
cialmente sin descomponerse, mientras que la trigonelina es parcialmente
destrufda y probablemente participe en la formacién de rviridina s de 4cido
nicotinico. Cabe pensar que los principios aromfdticos derivan de las suba-

- tanciag fijas mds afectadas por el tueste. )

Fl proceso de torrefaccién puede ser efectusdo en forma continua o en
forma intermitente (batch). Existen muchos métodos para llevar a cabo esta
operacién, los cuales estdn diferonciados en la forma de ocalentamiento.

En los procesos de tofrefaccidn la cafefna es parcialmente sublimada
y pasa a formar parte del hollfn, el cual podemos, en nuestro oaso, conside

rarlo como un subproducto de la torrefaccidén. las investigacioner realiza—
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das han demostrado que el hollin del café contiens un promedio de um 5 a un
12 4, y algunas veces, alcanza ur 20 % y basta mds, de cafefna en base seca.
Lo anterior devende sobre todo del tipo de café, del proceso de tostacién,
as{ como de algunos ingredientes extrafios afiadidos al café antes de la tosta
0ién, tales oomo azdcar, caramelo, garbanzos, habas, achicoria, etc., prdc-
tica muy difundida lamentablemente. Los ingredientes afiadidos al café contie
nen en su mayorfa resinas solubles en agua, la,; que dan soluciones osouras,
de las ouales es muy diffcil cristalizar el alcaloide.
2..1+3.4 DESCAFPEINIZACION. HISTORIA. PROCESOS GENERALMENTE USADOS. PATENTES.
La descafeinizacidén es el oonjunto de técnicas por medio de las cua
les es extrafda la cafefina de los vegetales que la contienen, habiéndose ge
neralizado el uso de la palabra para la extraccién de ésta a partir del ca-—
fé.
2.1.3.4.1 HISTORIA.

Al comienzo de este siglo fue desarrollado en Europa el primer
proceso oomercial de descafeinizacidén del café por la Kaffe H.A.G. de Bre-—
men, Alemania. Por este tiempo, Ludwig Roselius con Meyer y Wimnrer desarro-
llaron numerosas patentes en los Estados Unidos y muchos pafses euroveos.
La patente de los E.U.A. en 1908 despliega substancialmente la idea bdsica
que fue usada por décadas, y en la cual, los granos de café verde son hume
decidos oon vapor por 5 horas, hasta un porcentaje de 21 % de humedad, a-
proximadamente. Después de mojados, tratados con hidréxido de amonio o 4ci
do, segin el caso, y después, vor medio de solventes tales como tricloroeti
leno, cloroformo, benceno; es realizada la extraccidn a los granos ya trata
dosg de esta formaj; se les pasa vapor para destilar el exceso de solvente y
posteriormente se les seoz.

Excesos de solvente clorado pueden ser detectados en las soluciones
por medio de la prueba de flama de Beilstein.

El café verde y tostado descafeinado fue vendido exclusivamente en eg
ta forma hasta después de la segunda guerra mundial, siendo a partir de en-
tonces que los cafés solubles descafeinados tomaron importancia en los E.U.
4. y Buropa. Histéricamente la Kuffe H.A.G. fue lider en el campo de la des
cafeinizacién hasta la Sesunda Guerra Mundial, pero a vartir de 1932, Gene-
ral Foods Co. se apropié de esia posiocidén oon la marca Sanka y su planta de
diserio alemdn para la produccidén de café tostado descafeinado en Brooklin,
N.Y. En f946, Sanka fue vendido por primera vez como café§ soluble. Hasta an
tesde 1946y el mercado internacional era dominado por Kaffee H.A.G.

En la aotualidad mds del 10 )5 de todos los cafés solubles vendidos en
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los E.U.A. y Buropa, socn descafeinados. Para los E,U.A, , donde existe un
mercade anual de mds de 400 millones de d8lares, cerca de 45 millones son
solubles descafeinados, de los cuales Sanka de General Foods, es el lfder
a@n ventasj aproximadamente en 1955, Nescafé introdnjo su marca Decaf y pos
teriormente su marca Chase; y Sanborm su marca Siesta. En 1960, Tenco pro-
dujo tembién una marca de café descafeinado instantdneoc. Cafés verdes o.
irstantdneos descafeinados pueden ser fabricados de acuerdo con varias fir
mas auropeas, particularmente Koffex S.A., de Schaffhausen, Suiza, pare la
oual Max Brunner y E. Blirgin tienen varias patentes. (Para mayor informa—
0ién oconsultar la lista de patentes que se anexa en el apdndice II-D del
presente tmbajo).

En 1942-43, Berry y VWalters, de General Foods Co., describen un nue-
vo proceso de descafeinizaoién usando extraocién acuosa de los granos de
café verde; los extractos acuosos de cafeina resultantes son extrafdos a
su vez por solventes. AUn cuando esta patente ya expird, el proceso usado
actualmente es substancialmente el mismo que el patentado.
2.1.344.2 PROGESOS GENEBALMENTF USADOS.

Al principio se pensdé extraer la cafefna directamante del café
verde tal y como era recibido en los pafses de produccién, es decir seoo,
pero debido a la& imposibilidad de que los disclventes orgdnicos penetren
&l interioxr del grano y se apodersn del alocaloide presente en el olorogema
to cafefn-potdsioo, se tuvo que triturar el grano, lo cual presenta trabas
técnicas debido a que el café verde es muy corre¢oso. Entonces se utilizé
el café tostado o torrado, pero existfa el incomveniente de que los acei-
tes esenciales que le dan al oafé-bebida su aroma y sabor oaracterfsticos,
eran extreidos conjuntamente oon el aleoaloide y no podfan ser fijados de
nuevo en el café. Debido a lo anterior, se buscé la forma de extraer el al
caloide sin alterar el grano o haciéndolo lo menos posible, lo ocual dié co
mo resultado infinidad de métodos patentados para ello y los cuales pueden
ser clasifioados en tres grupos ( Algunos de ellos son descritos en apéndi-
ce II-E).

a) Extracoién con solventes orgdnicos

b) Exrtraccién acuosa

¢) Otros medios de descafeinizaoidn

&) Bxtracoién con solventes orgdnicos.

Este tipo de extraccidén consta fudamentalmente de cuatro etapas:

i) Fumidificaoién de las semillas hasta un cierto porcentaje de hume-
dad.
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ii) Extracoién direota de la oafefna del grano por medio de un sol-
vente orgdnico apropiado (triclorcetileno, oloroformo, benceno, etec.). Re—
cuperacién del solvente y obtencién de la cafefna, siendo necesaria una
posterior purificacién de ésta.

iii) Eliminacién de los restos del solvente que quedan ocluidos en
las semillas del café.

iv) Secado del ocafé desocafeinado para darle la humedad original, y
dejarlo en oondiciones de ser usado comercialmente.

Los m&todos de extraccidén por solventes mds utilizados son los si-
guientes:

1.~ M8todos basados en el tratamiento del café verde con vapor o a-
gua pare humudificacidén, seguida de una extraccién directa con un solvenss
adecuado, tal como aloohocl dilufdo, benceno, cloroformo, o algin atro gol-
vante halogenado a temperaturas menores de 45°C ( Wimmer, K.H. , varias pa
tentes), seguida de una extraocién del solvente al vacfo, lo oual propor—
ociona orudos de cafefna sumamente grasosom.

2)e~ Algunos autores sugieren el usc de otros sclvantes, tales como:
€o01do aodtioo o doido sulfuroso (Utesochtr, E.); con acetato de etilo a
78°C en uma centrffuga (Sisser, L.); con dcido acético seguido de &ter ba-
jo presién, o incluso con un £lcali al 10% y descafeinizdndo el extracto
con un solvente orgfnico pesado (Trillich, A.); solventes polihalogenados
seguidos de vapor para su total extracciédn del grano, recomenddndose los
de punto de ebullioién de 36 a 45°C (Lombaers,H.C.E.); con dicloromstan<
( Meyer, Roselius y Wimmer para la Kaffe H.A.G.)s con alooholes, &steres y
cetonas (Kundig, F.)s a presién de 15 atmSsferas oon solventes halogenados
(Walliseller, F.X.)s a presién con alcoholes pesados o cetonas (Koro, Ka—
ffe, Cie); con epulsiones de solvente orgdnico y agua (Scheele, E.); con
emulsidn acuosa de un aceite paraffnico (Brumner,M.); con perdxido de hi-
drégeno para aflojar los granos y destruir los tanatos y luego extraer con
diclorometano (Gilbert, E.); con el cis-dioioroetileno (Brunner, M.); oon
una mezcla de &ter y agua (Grethe, T.); con cloruro de etileno (Helmke, Ty
berhein y Baker)y con tricloroetileno, con la variante de retornar el aro-
ma y sabor extraidos (Ruppert, F.); con algin acetato y agua (Grethe, T.)3
con o<, = yo<,{i diclorcetano (Mo Lang, J.); con una emulsién de tricloroeti
leno y oloroformo (Soheele, E.); con una mezcla de pequefia cantidad de clo-
roformo para extraer la cafefna y una muy grande de hidrocarburos, para ex—
traer aceites (Polin, H.S.)3 etc.

En muchos de los métodos anteriores la extraccién es seguida de una
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etapa de recuperacidén del solvente o extractos, y de una opermoién de ago-
tamiento del solvente ocluido en loé granos po— medio de una corriente de
vapor o de aire caliente, ¢ incluso por simple calentamiento del grano,
llevdndose lusgo 4stos 2 sequedad, y la cafefna a posterior purifioacién,
En varias patentes se definen, incluso, los métodos de tratamiento, reco-
mendfndose la recirculacidén de los extractos del sabor y aroma del café,

Existe un procedimiento ideado por Robinson, F.W., en el ocual des—
puds de realizada la humidificacién, la extraocién oon solvente orgdnico y
el agotamiento del mismo con vapcr vivo, se enfrfan los grenos, y atn hime
dos, se llevan a un tratamiento enzimdtico con Aspergillius Ochracesus, pa
ra mejorar ¢l sabor del café desocafeinado,

Entre los procesos actualmente en uso, y que representan un alto por
centaje de la produccién de cafefna en el mundo, estdn los utilizados por
la Kaffee Handelsgesellschaft (Kaffee H.A.G.), en sus diferentes plantas
(Bélgica, Holanda y Alemania), basados en los métodos de extracoidén por
solventes orgdnicos, generalmente tricloroetileno, segin Scheele y Rupperts
por la Sociedad Cafesa y la Sooiedad Coffex H.A,G., de Francia y Alemania,
basados en la extracoién por ois—dicloroetano propuesta por Helmke, Tyber-
ghein y Baker; y por dltimo, en la compaiifa Nestlé en Suiza, E.U.A. y o-
tros pafses; oon ois—diolorocetilenc, segin lo propuesto por Brunner. En
los E.U.A., la compafifa Genersl Foods Co., tiene un prooedimiento sugerido
por Rector, T.M., el cual es un proceso con iriclorcetileno a contracorrien
te, con recirculaocién del solvente.

Un diagrama tfpico de este tipo de procesos con solventes orgdniocos
se presenta a oontinuaoién; segin la compafifa oonstructora suiza BUZZ Ltd,
(Pigura # 2.3) .

b) M&todos de extraccién acuosa del grano verde.

Los métodos de extraccidn aoucsa eostdn basados en las siguientes
etapas:

i) Humi:dificaoién del grano, para lo cual puede ser usada agus calien
te o vapor; hasta alcanzar un cierto porcentaje de humedsd y elevar su tem-—
peratura,

ii).Brtracoién oon agus calientedurande un cierto tiempo de residen-—
cia, Puede existir reciromlaoién o ser intermitente.

iii) Extraocién de la oafefna del extracto acuoso por medio de solven
tes especffiocos,

iv) Recuperacién del solvente y de la cafefna cruda.

v) Seocado del grano.
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Sobre este tipo de extraccién fueron rezlizados diversos estudios co
mo los de Meyer, J.F.; Roselius, L.; Wimmer, K.H.j; Geisler, L.W.; Rosewa-
ter, N. (el cual no usa solventes, sino simple enfriamiento del nxtraoto);
Whitaker, M.C.; Metzger, F.S.; Bden, F.R.j; Gassner, C.0.,; Klappreth, W.;
Neugtadt, G.; Neustadt, I.; Closmann, E.A.; hasta culminar con los estu-
dios realizados por Berry y ¥alters, R.H., los ouales proponen un método
continuo de extraccién acuosa (procedimiento usado por General Foods Co.),
en el cual la parte acuosa rica en cafeina es extrafda, a su vez, por me~
dio de un solvente orgdnico. En este proceso la extracciédn acuosa de la ca
feina del grano verde puede ser a contracorriente, auncue no es tan eficien
te como una baterfa de percoladores, como la gue ellos proponen.

Este procedimiento tiene una capacidad de extraccién del 98.% de la
cafelna, en un tiemro de residencia de 8 h., . Existe una reciroculacién de
los extractos acuosos con objeto de lograr un mejor humedecido de los gra-
nos y una mejor extraccidn.

Fl enjuagado de los granos es con agua de refrmsco. la velocidad de
extraccién de la cafefna es lenia, y segin Barch (1957), varfa con el tipo
7 tamatio de los zranosg. Los tipos de caféd utilizados son el Robusta y el
bragilefio, debido a su meyor contenido de oafefna y menor costo. El solven
te orgdnico utilizado para la extraccién es, generalmente, triclorocetileno
& 88°C, y la extraccién 1lfquido-l1fquido se hace a contracorriente en colum
nag empacadas y mds recientemente, en reactores de contacto de discos rota
torios, que generan un flujo turbulento, que aumenta el 4rea de contacto
entre las dos fases.

Los extractorss acuosos, ya descafeinados con solventes, saturados
con otros solubles de café verde y con solvente halogenado, son agotados
de 4ste Ultimo, bien sea en un evaporador flash o en un evaporador rotato—
rio de pelfcula al vacfo, y después, se regresa al sistéma de peroolacién
a contracorriente.

Las proporciones propuestas para la extraccién con el solvente son
de 40 a 1 (tricloroetileno-agua) (Barch, 1957), o bien, para el reactor ro
tatorio de 6 a 8, considerando qu2 la distribucién de cafefrna entre los 2
solventes no alcanza el equilibrioc total.

El solvente orgdnico contiene a la salida un 0.1 4. de cafefna y algu
nos aceites y otros solubles del café verde, incluyendo fendélicos, ceras y
breas. Puede ser tratado de dos formas:

1.~ Evapordndolo completuamente, se obtiene un residuo conteniendo la

mayorfa de la caefefna y los constituyrentes soludbles extraidos, entre los
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cuales se encuentran las ceris y breas insolubles en agua, pero extrafdas
por simple arrastre fisico a elevada temperatura, y las cuales se solidifi
can dando a los orudos un cardcter aglutinado. El contenido de cafefna de
estos crudos estd entre 60 y 70 % si los extractos son de cafés 'nuevos"
es decir, de primeros extrictos, y serd menor, si los extractos son de re—
circulaciones de agua de refresco cuando se alcancen las Ultimas etapas de
extraccién. Generalmente se mezclan,

2,~ FEl solvenie puede ser evaporado totalmente, y el residuo redi-
suelto en agua caliente, con la mayorfa de la cafefna y los constituyentes
solubles en agua disolviéndose y el resto,en su mayoria breas, flotando ¢
precipitdndose. Esto trae como consecuencia crudos mds puros por éristal_i:_
zacién y una posibilidad de recuperacién de muchos de los constituventes a
romdticos del café que hayan sido arrastrados, al recircularse estoe lico-—
res. El contenido de cafefna de estos orudos varia entre 70 y 85 #, vudien
do incluso nurificarse mayormente aumen<ando incluso la recuperacién de o-—
tros solubles en sucesivas cristalizaciones. De realizarse estas operacio-
nes, podemos afirmar que el gradilo de purificacidén no aumenta Jdemasiado pe-
ro 3f sirve para la recuperacién de alsunos solutles, por lo cue pocas ve-
ces se reourre a mds de una cristalizacién "in sito", es decir en la plan-
ta de descafeinizacién.

En ambos casos, el solvente es recuperado en =2sos porcentajes, pero
las pérdidas son cuantiosas aun, debido a la oclusidén de 4ste en los cru-
dos, la gesunda operacidén presenta entonces la variante de utilizar vapor
saturado en equipos cerrados, para evaporar hasta las dltimas partes del
solvente y provocar simultaneamente una disolucién de los crudos en los
condensados del vapor, seguida de la adicidén de mds agua caliente para la
extracoién del evaporador. Egto representa mayor recuperacién del solvente
y mayor limpieza del equipo aunque requiere un rizuroso cuidado para preve
nir las emulsiones y la formacidén de azebtropos. Fsto puede solucionarse
llevdndolos a reposo y permitiendo la separacidén de las dos fases acuosa y
orgdnica en tanques a presién.

3.- Bl tricloroetileno puede ser compnletamente concentrado hasta 10
o 14 veces por evaporacién. Posteriormente se hace pasar a través de una
fase dontinua de agua a temperatura ambiente en una torre empacada o en el
mismo reactor rotatorio, lo que resulta en una solucidn acuosa de cafelna
11 1 % aprox. Suede incrementarse la transferencia si se aumenta la tempe-
ratura a 60°C y se acidula ligeramente la fase acuosa. La proporcién tri-

cloroetileno-agua vuede ser de 1 a2 1, ya que la distribucién de la cafeina
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entre los solventes no alcanza el equilibrio total. Puede entonces agotar-
se la cafeina de la fase acuosa por simple evaporacidén y utilizando crista
lizaciones sucesivas u otros medios. El contenido de cafeina para un pri-

mer paso eatd alrededor de 80 a 85 %, que constituye un promedio aceptable
del tipo de crudos que el proceso mencionado produce.

Las dos plantas mds grandes de descafeinizacién utilizando métodos a
cuosos en los Estados Unidos, son las plantas de General Foods, Co. en Ho-
boken N.J. y en Houston, Tex. Bremen, es probab;emente la planta més gran-
de de Kaffee H.A.G., aiin cuando ¢stos predominantemente utilizan métodos
por extraccién con solventes y por destruccién de la oafeina; asf mismo, &
xisten otras plantas mds pequefias en Bélgica ( en donde la Caffex H.A.G. des
cafeiniza el extracto acuoso con carbén activado), Suiza, Franoia y los
E.U.A.y y Ootros paises del mundo. {lLa fig. 2.4, ilustira el proceso).

c)- Métodos extractivos oon otras substanocias y métodos destructivos.

Estos métodos extractivos tienen fundamentalmente los mismos
principios del beneficiado del café y de la extraccién acuosa, pero preten
den provocar esta ultima por medio del uso de dlcalis o de 4cidos, o inclu
so de otras substancias. En su mayoria son simplemente métodos de investi-
gacién, aunque algunos han tenido aplicacidén industrial en diferentes épo-
cas, especialmente en Gran Bretaila, Bélgica y Franoia.
2+.1¢3¢4.3 PATENTES.

Para resumir lo anteriormente expuesto se anexe en el apéndice
1I-E una lista crondlogioca de las principales patentes de descafein;zacién,
la cual permitird elaborar una secuela de trabajo en el curso de la inves-—
tigacidén de los procesos referentes a la extraccién de la cafeina.
2.1.3.5 DESCAFEINIZACION DEL HOLLIF DEL CAFE Y DEL CAFE TORRADO.

De acuerdo & los estudios realizados por varios autores acerca de
la torrefaccidn, se asegura que la mayorfa de los componentes del sabor y
aroma del café-bebida provienen de la oxidacién y desdoblamiento que mu-
chos de los ocomponentes originales del café sufrem durante esta operacidn,
mismos que serdn extraidos por cualquier método extiractivo con relativa ma
yor facilidad que del café verde, por varias razonesi el aumento del vold-
men del grano, del arrastre que muchas de las substancias sufren por le hu
medad saliente, la apertura de los poros, etc., tal como se observa en la
elaboracién de la bebida (Brewing).

La cafeina no sufre alteracifén alguna y disminuye su proporcidn en
forma poco apreciable, por lo que puede ser extrafda de esta etapa en for—

ma mds sencilla, sin smbargo, obvio es decir que el café torrado oconstitu—
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¥ en sf mismo un producto sumamente vealioso como materia prima del café-
bebida y sufrirfa cuantiosa pérdida en sabor, aroma, colér Yy contextura
oon la'descafeinizadidn, por lo que serfa imposible su utilizacién poste—~
rior.

A pesar de ésto, se han realizado miltiples estudios, mds con fines
de investigacién de la oonstitucidén del café-bebida o del mismo café torra
do, que en lo referente a un intento de extraooién. Entre ellos se encuen—
tran los det Whitaker y Metzger (1915), 4. Conté, Ornfelt (1949), H.X. Du-
rrenmatt (1942), Nutting (1957), Adler y Earle (1960). Estos autores propo
nen las siguientes relaciones de solvente orgdnico-agua para la extraocién
6 a 1 (Adler), 8 a 1 (Ornfelt) y 8 a 1 (Durrenmatt).

Al respeoto de la utilizacién del hollfn del café y de los subproduc
tos de la torrefaocién, oomo son el pergamino o tamo que cubre al grano de
café seco y que se tiene en un 2 % aprox., y en el cuzl existe un 0.55 %
en promedio de cafefna, y de la pelfcula plateada que en algunas ocasiones
logra desprenderse del grano durante este proceso, podemos afirmar que no
entran directamente en los prooesos de desoafeinizaoién, sin embargo, son
importantes en cuanto que contienen cantidades apreciadbles de cafefna aun-
que sean productos de desecho, por lo cual han sido investigados oomo fuen
tes de obtenoién del alcaloide.,

Del hollfn, hemos mencionado que tiene hasta un 20 % de cafeina en
base @eocs, y generalmente entre 5 y 12 %. Han sido disefiados infinidad de
procesos, siendo algunos de ellos explicados a ocontinuacién:

i) El hollfnm, extraido de la torrefaccién, es mezclado con paja para
aumentar su superficie de contacto en la disoluciénj se hace pasar una co-
rriente de agua caliente, entre 80 y 90°C, por un cierto tiempo. La solu-
cién es tratada después con lechada de cal, oon el fin de precipitar las
inpurezas insolubles. La lechada se agrega en caliente y con agitacidénj u-
na vez tratada la solucién, se filira, para eliminar los lodos. Luego se g
vapora hasta llegar & una concentracién de 15.4 % (una parte de ocafefna
por 5.5 de agua). la solucién puede, al salir del evaporador, ser tratada
de alguna de las siguientes formass

1) Con carbén activado, a £fn de retener algunas de las impurezas,
llevando luego la solucidén a un cristalizador, adonde para cristalizarse
se deja enfriar, llevando luego los cristales a sucesivas recristalizacio-
nes, gque proporcionen la pureza adecuada.

2) Tratada a contracorriente con un solvente orgdnioo adecuado (tri-
cloroetileno, cloroformo, dicloroetileno, eto.) y seguir los procedimien -
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tos adeouados, indicados anteriormente para la extracoién oon agua.

11) Otra forma de extraer la cafefna del hollfn del café es tratando
éste oon solvente direotamente, y seguir los pasos para la ertreccidén aon
golventes orgdnioos.

Fl tamo es la cascarilla que rodea al grano una vez seco., Fate tamc
gse va a encontrar casi siempre mezolado con la tierra de los torrefaoto-
res, y puede estar himedo & seco. 31 estd mimedo se procede a secarlo, pre
ferentemente a temperatura ambiente, y una ves seco, se tamiza en un tamis
del # 10, en el oual queda la cascarilla limpiaj una vez hecho &ato, pue-
den seguirse los siguientes métodos:

i) M&todo de C.C. Keller, el oual oconsiste en tratar la cascarilla
seoa y limpia con sufiolente cloroformo pare humedecer perfectamente la
cagocarillas luego se agrega hidréxido de amonio al 10% y se mezola perfec-
tamente, agitando oontinuamente., Luego se filtra, se evapora el cloroformo
oasl a sequedad y se agreza aloohol absoluto, Se evaporan ambos a sequedad.
La cafefna resultante contiene esencias y grasas, por lo que debe ser puri
fiocada.

11) M&todo de Hilger y Juckenack, que oconsiste en tratar el tamo del
ocafé oon agua y luego, llevarlo & ebullicién por un corto tiempo, se enfria
a 60 u 80°C, y se agreza una soluoién de hidrérido de aluminio al 8 %. Se
agita, y durante este proceso se agrega bicarbonato de sodio., Se hierve de
nuevo, se agrega mda agua y se filtraj se evapora aproximadamente un 50 %,
Y 80 agrega mls hidrdxido de aluminio. Se lleva a sequedad y se extrae som
totraolorure de carbono. Este se destila y queda ocafefna pura.

111) M8todo de Calvet y Hilger, &l cual trata oon agua y agrega ace-—
tato de plomo al 10 % para precipitar impurezas. Se alcaliniza ocon hidréxi
do de amonio y se filtra. El 1lfquido se calienta ligeramente y se pasa una
corriente de doido sulfhfdrioco, ocon lo que se precipita el plomo. Se filtra
¥ el 1fquido es extrafdo oon oloroformo, el cual es llevado despuds & se—
quedad, dando ocafefna bastante pura.

iv) Obternoidn por el método ofioial del A.0,A.C ( Asoeisoién de Quf-
mioa Agrfoola ). Se remoja la oasocarilla en aloohol de 95 4 s 86 hace lune-
go de un tiempo una oztraodidn oon aloohol de 95 4 . Al extracto se le a-
grega MgO en suspensién, y se evapora lentamente hasta sequedad. Al sdlido
obtenido de esta forma seo le agrega agua caliente, para formar una pasta,
la oual seo va a filtrar y lavar. Se agrega doido sulfvirico, se hierve sua-~
vementes se filtre y se lava oon foido (1-9).

Después se extme con oloroformo y se agrega KOH al 1 %3 el elorofor



mo es decantado, y la =olucién lavada con mds ocloroformo, el cual se junta
con el anterior, se evapors ¥ se ocbtiens la ocafefna oon bastante pureza.

v) M&todo de Soolof modificado por Trillich y Gockd. El tamo es buma
decido coz hidrézildc de amonio, se agrega éter, el residuo se hierve com
leciada de magnesia y se filtra; el filtrado se evapora a sequedad, gse di-
suelve el residuo oon §ter o con oloroformoj gse filtra y se evapora el sol
vente, obteniéndose la oafefna un pooo impura.

vi) Método de Versmann. Se mezola el tamo con un quinto de su peso
de cal viva desleida; luego se destila la mezcls con alcohol de 80 % . Se
afilade nueva oantidad de cal y se sigue destilando. El residuo ocontiene la
oafefna con doidos grasos. Se trata oon carbén, se filtra y se evapors. Da
oafefna bastants pura.

Caai todes los métodos anteriores son usados en laboratorio, sin em-—
bargo algunos son explotados oomercislmente.

2.2 METODO3 DE OBTENCION DE CAFEINA POR SINTESIS PARCIALES.

Debido & la gran demanda de la oafefna al igusl que muochos otros alca-
loides, y & que no siempre ¢8 posible obtenerlos de sus fuentes naturales
ya sea por la imposibilidad de obtener estaa fuentes en cantidades sufi-
cientes, o por la dificultad que pueda presentar tal o oual proceso de ob-
tencidén extractiva , o inoluso por oirounstanoias tales oomo la guerra,
conflictos internacionales, eto. , se ha temido que recurrir a mdtodos ar-
tifioiales de obtencién basados en la sintesis quﬁni'ca a partir de otras
substanoiaa homélogas. lLos procesos de sIintesis de cafefna son innumerables
teniendo su orfgen en 1861, ocuvando Strecker la obtiene a partir de la teo-
bromina ( 3,7 dimetilrantina ) que es el aloaloide espeoffico del oacaos
después, en 18388, Kossel la obtiene a partir de 1s teofilina ( 1,3 dimetil
xantina ), la oual e encuentrTs a su vez en sl cacao y en el t§ en forma
natural, pero también puede ser obtenida en forma sint&tica. Bn general se
puede obtener la cafefna a partir de la teobromina, dcido drioco, urea, de
la teofilina, eto.

A continuacién resumiremos algunos de los métodos existentes pare la
sfntenia de ocafefna:
A} A partir del doido drico.

Eate £oido fuf descublerto por Scheele y por Bergman en 1776, Es-
ta substancia es originada durante las fases finsles del metaboliamo de
las purinas que prooceden de las nucleoprotefnas tanto alimentiolas ocomo
las que se encuentran en el interior de las oflulas del organismo. En el
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hombre solo existen pocaa cantidades de dcido ¥rico en la sangre y en la o
rina, mientras que en los reptiles y en las aves, existe ocomo el producto
final mds importante del nitrdgeno, presentdndose como um urato de amonio.

Entre los estudios de sfntesis a partir del doido drico se pueden
menoionar:

1) Calentando el foido drico con foido £6rmico o con formiato de cal
cio y un exceso de glicerina, se obilene una pequelia cantidad de xantina,
la oual por metilacién oon paratoluensulfonato de wmetilo, calentando a re—
flujo nos da ocafefna. Las reacociones son las siguientes:

HN——(‘._ Hm,x—c:o CH,
HCOOH l
o—t c —\¥ — > 0=¢ C*NH +
o >0 A h
HN—e—NT “C-—N’/
ACIDO yRICO TANTLNA 0,4,
PARATOLUEN SULFOWND
A o,
—_— 0=C ¢—N{
REFLUD | ] \/“ CAFEINA

2) Segdn el m&todo del Dr, O. Ferndndesz y el Dr, J. Giral. Fl1 doido
drico me convierte en dcido tetrametildrico por metilacién con sulfato de
metilo, y tratando luego el doido tetrametildrico oon oxicloruro de féafo-—
ro noz da olorooafefna, la cual a su vez es reduclda oon polvo de sinc y &
oldo olorhfdrico caliente para dar cafefna. Las reaccliones propuestas son
las siguientess

HN— (=90 H‘»,C" N—C=0
f l (euy), Sb LD, o
0=¢ O0—Ny ———> 0=¢ C—N 3
|| De=o  NaoH I =0
HN—— 6 —N( bo—~N— ¢ —N{
(MENLILYON) 0,
ACIDO BRed ACDO  TETRAMETILUQRO
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H,C—IN—— =90 BC—N— =0

0=¢ C~N/°“3_Z_"_ﬂ,. 0=C (lr,_N/Cﬂs

Il e |1l ew
e — ¢ —N7 he—N—t—n7
CLORO CATEINA CATEINA

1) Segun el procedimiento de Boehringer, Manheim y Waaldhof. El f£oi-
do drico es puesto a reflujo con anhidrfdo acético, dando la 8-metilxanti-
na, & la cual se le agrega sulfato o cloruro de metilo y sosaj; se forma en
tonces la tetrametilxantina, la ocual es iratada a su vez con nitrobenceno
¥ una corriente frfa de cloro seco, ocon lo cual se forma la tetraclorote-
trametilxantina, a la cual se le agrega agua caliente y se hierve, dando
la tecfilinaj &sta es filtrada y tratada con agua, sulfato de metilo y so-

sa al 60 % dando cafefna. las reacciones son las siguientes:

I
T e Tt e
thi— e ° —c—
ACDO VD ANHADRADO NCETILO 3 METILUNTINA
Chyet 4 NaOH H,,c—q{— =0 ;s Ol
- p=¢ C,—N T
(METIABON ) Ayl — A_lé N Q—CH @
TETRAMENLYANTINA
- Ch~N—0=0 Hyl— N—¢=0
_—_é OI_N/cuz-u a0 0:(\,' b

A [ NeH

l
he—N— { —NF

| -0
O N—J— NZ

TETRACLIRD METILXANTINA TEOFILINA
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e
(CH), S04 ~ 0= C—N\u\ CAFEINA

4) Siguiendo la técnica de Brederesk, H.y Schuch, H,V. y Martini, A,
los cuales tratan el dcido drico 06n la formamida hirviendo, se agrega mds
fomanida en ebullioién, y se refluja, dando xantina impura, la cual se pu
rifica con sosa al 4 %, carbén activado, peréxido de hidrégeno y dcido sul
furico. Esta xantina ya purificada, es metilada como en el incisoc 1) .

CMs
HN—C=0 UN—=0 @ = N—C=0
| 0N | Sty Ly
0=C  C—NH LT - N 0=t Gy
|l Se= A | | ek
Y P — i __N___C__N/
HN—C—f HN—C—N /c,\/ )
AttDO URICO YANTIN ‘\ CAFEINA

5) Segdn la patente de la casa alemana de M. lucius y Brining, que
consiste en tratartel 4cido ivirico con anhfdrido acédtico y piridinz calen-~
tando a reflujo, despuds enfriando, lavando con agua y acetona el precipi-
tado que es el triacetilaminouraocilo, el cual se mezcla con formamida j s2
pone a reflujo. Se disuelve en {cido sulfirico y se purifica la rantina ob
tenida, de la misma foma que en el inciso anterior. Luego 1la xantina es

metilada como en los casos anteriores.

i 0
HN— =0 0 Be-t-N—t=0 o
. ne—tZ R I T
o e -
= t— REFLL I
Ml — ¢ —A{ LN R T S
ATIDB  URICO ANRIDQIOO  ACETIEO 0 TRINCETIL AMING LRARILO
HN— ¢==0 \-\)Q-hll_cl:O
I tH
o c lc—N (ens), 50, + NeOM b=t O_N<u\3 PAEEINA
|
N—C ( { METILARION ) “,c—N—C.—N¢
XANTINA
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B) A pertir -de la teobromina. Fete es un alcaloide caracteristico
del caocao, y también recibe el nombre de 3,7-dimetilxantina. Este aloaloi-
de puede ser obtenido por sintesis o por extraccidém directa del oacao. En-
tre los métodog de obtencién podemos citar los siguientes:

1) Por metilacién de la teobromina con yoduro de metilo y sosa al
15 4. la reaccién es la siguientes

N— =0 Byt N—0=0
0 :C| (l;— N/\cu3 th 1 0=t lcl_ N(i’ CAFEINA
0 H;l‘ll— l(‘!, — N%H a0t e — ¢\
TEOBRIMINA

2)Por metilacién de la teobromina con sulfato de metilo ¥y sosa al
15 4 , la reacoién es la siguientet

HN — (=0 H.o—N— ¢=0
! | CH, LT /U’\s
o={ ¢— N o=¢C C— N\
[ e Co S
CHN— 0 — N7 Hyt—N— C—N
® TEORROMINA CMEEINA

C) A partir de la teofilina c4lcica. Este alcaloide eatd formado por
dos moléenlas de teofilina (1,3—dimetilxantina) y una molécula de calecio,
Log métodos de obtencidén de cafeina a partir de este alcaloide, son some-
jantes a los expuestoe para la obtenocién a partir de teobromina (inoiso E).

1) Por metilaoién de la teofilina oflcioa com yoduro de metilo y so~
sa al 15 ¥ . La reaccién es la siguiente:

Hye-N—cC=0
[ —N— 0=
ot I -
| 1l ey ’
HyC-N— c—N7 281 2 0=t c_N<QH
Co. 2 NgoH |
Hyo- N—C=0 V.
T e N—C— 87
0=t L—NG—
CH QAFEINA

Pl
HBQ" N_— Q," Né
TEOFILINA eALCICA



2) Por metilacién de la teofilina ofloica con sulfato de metilo y sosa

al 15 4. la reacoidén es la siguiente.

H,0—N—0=0 0= ¢ —N—CH “N—{(=0
A A hat 0=
0=C C—N7 SN—C (=0  (CW),S0y4 ot
TS B NP N ey, 2 NooH I 'Y
> N- = B Byt N — —N7
TEOFIUNA CALLICA CAFEINA

D) A partir de otras substanocias.
Entre ellas podemcs menoionar las siguientes:
1) A partir de la metilurea y el foido oianacdtico por condensacidn ra

ra obtener la teobrominaj ésta es metilada de cualquiera de las formas propue
tas en el inciso B). Este método fue disefiado por Giral, F, y Rojahn, C.A..

las reacciones propuestas son las siguientes:

N, HO-C=0 WN—0=0
ot 4w o—é Iw s
| \ * (touventamon) | I
W e, eN Wy N — O,
METILUREN N CANARETIEO 3 METIL - &, AMING UOARY
HN— =0 AN— =0 Prbll— c,!=0
L N | Heood
_ — N4 00 0=¢ c—ni
o=f t—N=0 T 0= L=Bh —s .
ol (REBuccion) |l . a | Il N¢u
HeN — C—Ni, teN— €N MmN — L~
3 METIL~ 4 AMINO- § NiTRoglL 3 METIL- 4.5, Do 3 METIL RONTINA
URAGLLO WheiLo o
W— =0 HyC~ ?_‘(I":O
A Qu G“S
LT 4 NaOR o= Q‘ g—N/ P owlamh o= C—N
(METILALON) | | l \0 Ty l ” Noy
/ /
Mye— N— ¢— N Hyo~ N— C—N7
TEOBROMINA CATENA
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2) A partir .de la urea con doido ocianacétioco por condensacién para
dar la ocianacetilurea, la cual por medio de un £1lcali es isomerizada, en
la 4-imino-2,6—dioxipirimidina (4-iminouracilo), el cual es tratado con d-
cido nitroso para dar la orima del dcido iminovioldrico, la cual por reduc
eidén produce el 4,5-diaminoruacilos édste al ser hervido oom doido férmico,
da el 5—-formilaminouracilo, que al ser tratado oon gosa da la xantina, y
ésta a su vez, por metilaocidn da la oafefna. Segqiin el método de Traubé, W,

Las reacciones son las sigunientess

HoN HOOL WN— (=0 HN— (=0 HN ——ci:o
! I [ | |
0=C he —— q=C  CHy Mok g O WM goe e-n-0H
! | (ovgseon) | | (soneeressy | | [
¥\ Ne, N N HN— C=NY HN—C-NW
UREA  AR. CIANAETILO CIAACETILUREA b, TAINBULALLLD OfIMA DEL ARIDD MINOVIOLURIEO
BN —— = HN— 6=0 WN—C=0 “3c4|¢_c|=o
I [ | H [ Cly
I R LN e i LU
N T A T T A T
AN— C—NY, AN —C-NY, YN —C-NT Hyt-H—C—
K5 DIAMNOURACILY 5 FORMIL AMIND URAOILD XANTINA CAFEINA

3) Bredereck, H.j Sohuoh, H.V. y Martini, A. proponem tratar el
4 y5~diaminouracilo con formamida para obtemer la xantina, la cual se meti-

la para obtener la oafeina. Las reacciones son las siguientes:

HN—¢=0 HN— =0 H,0-N—0=0
] | L
t - —
0=t C— NH HROM, o=t C—M ﬁﬂ) o=t ¢ N\
% eruo N | H S
| A 7
HN— C— N, HN— C—N He—N—C—
1y 5 DIAMING LRACILD YANTINA CAFEINA

4) Campbell, K.N. y Campbell, B.K, obtienen la cafeffia tretando can-
tidades equimolecularss de dcido cianacdtico y dimetilurea, calentando con
anhidrido acético afiadiendo después nitrito sédico, reducienmdo com un cata
lizador de nfquel en una solucién equimolecular de amonfaco aocuoso diluido,

reflujando luego con doidec férmico al 87 %, en alcohol isopropflico, y ca-
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lentando luego oon sosa 2 N pars por Hltimo metilar la 1,3-dimetilxantina
obtenidas para dar la cafefna. las reacciones son las siguientes:

\-lb(’;—fl‘“-l Hooe Wy C-N—0=0
| I -
0=t + W WA—’ 0=C e4-04 N
NA1DQIDO AegTICO I ’ (Redued
W VECAON
3C—NH * HuRip suvics H3C—N—C=NR )
DIMETILUREA AL, BInnRETICH AC. Y3 DIMETIL- b WMINOVIOL)Q10Y
H e~ N—C=0 HBC_T{_QZO “3Q-T—CI=O
b | e
oW, 8 s3
HO-HC  cowd, —Meood aoe oy (R e ay
ol o |l ey Mok Al e
Mt N— C— N, Hye-N— C— N7 He-N—C—
L3 DIMETIL-2,6 MWidRoK| - k'S DIAMIND V.3 DIMETILXANTINA CAFEINA

PrRIMIBINA
5) Obtencidn por el mé&todo de Decker, W.¥.E, que consiste en al trata

miento de la guanina con agua y £cido oclorhfdrico conoentrado, afadiendo
luego nitrito de sodio para dar la xantina, la ocual se metila para obtener
la cafefna, Existe una variacidén en la cual se agrega exceso de doido a la
guanina neutralizando luego oon carbonato de sodio o con urea hasta un pH
de 6.5 a T , se obtiene la xantina, la cual es metilada con acetato de me-
tilo y acetonaj la solucidén se siemdbra con oristales de cafeina para favo-
recer la total cristalizacidn

\-\blk — =0 RT\— c|=0 llse-r|\l— cl=0 "
‘ k!
) NGNO;*‘ L1l _ _ t“)),.gok —0 c— N
I e |l e N e
N — N—G-N7 Wt e
GUANINA KANTINA CAREINA

6) A partir de la guanosina, reflujada oon agua y dcido sulfiirioco con
nitrito de sodio ®n agua, se obtiene la xantima, la cual por me
tilacidn oon sulfato de metilo da la cafefna.
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WN—=
T “?‘“%0 Hyt—N— 0=g
- - 1?.‘.\’} 44l D‘L 'Y 80 ) ol
HaN [Cl IG[N\\C i %ﬂ_ ozt LN % O:cl Lyt
‘l‘l_lz I3 \
N—Co 3t LIl L e
LN A — e —y” hge- N— N7
GUANOSINA XANTINA BAFEWA

E) Apartir del guano de ciertas aves y reptiles.

Los métodos para hacer esta operacién consisten en aislar primero
dcido drico y despuds tratar dste de alguna de las forwmas indicadas en el
inciso A) . Los métodos mds importantes para obtener dcido urico a partir
del guano son los siguientes:

1) E1 método disefiado por P. Lebeau y G. Courtois, el cual oonsiste
en tratar el guano o excremento con dcido olorhfdrico para eliminar las sa
les minerales. Al residuo agregarle sosa diluida y despuds de un tiempo a-
gregarle cal en forma de leohada, manteniendo la ebullicién econ lo cual se
forma el urato de sodio, el cual permanece en solucién., Se filtra y se ha-
ce reaccionar con dcido clorhfdrioo, con lo ocual se precipita el dcido ¥ri
co impuro. la purificacién se lleva a cabo por medio de repetidas dilucio~
nes en sosa, decoloraciones con carbén aotivadc y precipitacicnes con dci-
do clorhidrice. Una vez obtenido el fcido drioo puro se le trata por algu-
no de los métodos ya indiocados.

2) Otro método es reportado por Vanino, L. y consiste en tratar el
guano o excremento con oido oclorhfdrico dilufdo, triturando fuertemente,
secando la pasta y purificdndola. El polvo es sometido a la accidn del dci
do sulfdrioo concentrado, a 100 °C, hagta total desprendimiento del #£cide
clorhidrioo, entonces, se deja enfriar y se diluye con bastante agua obte-
niéndose un 1lfquido pardo que se deja reposar y después se filtra. Se agre
ga KOH al 8 % hirviendo a la solueién filtrada, se deja hervir y se filtra
en calisnte, la solucidédn se trata con carbén activado para decolorar, se
vuelve a hervir y se filtraj pasa un liquido incoloro, el cual se trata
con 4doido olorhfdrico, precipitdndose el dcide Urico. Se repite la disolu-
cién, decoloracidn y precipitacién hasta obtenerlo puro y cristalizado.- Se
utiliza en la forma descrita en el inciso A) para obtener cafefna.

Hemos visto hasta aqul los métodos de ohtencidn tanto naturales como

por sintesis de la cafefna. Tambidn se ha visto que una de las principales
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fuentes de obtenocién es el cafd, ya sea el grano, los desperdicios (nrojas,
pergamino, cereza, etc.) o los hollines que quedan al tostar el cafd. Sin em
bargo, la cafefna que generalmente se obtiene por extraceidn {ya sea por sol
ventes o acuosa) no es totalmente pura, gino que se encuentra impurifiocada
oon diferentes substancias, oomo las breas y caras de la torrefacoidn, los
taninoa, doidos, azdcares y cenizas de 1la extraoccidén del grano. La mayorfa
de estas inmpurezas impiden que la cafefna pueda obtenerse purs por gimples
oristalizacicnes, hacidndose patente la necesidzd de mdtodos tendientes a pu

rificarla,

2.3 LA DESCAFEIRIZACIOR EN MEXICO.

De acuerdo a la deasoripoién hecha de los procedimientos de descafeiniza=
oidn del cafd, bien sea &3ta heoha medianbe extracoidn acuosa o oon solvente
orgdnico u otros agentes, es sumamente necesaria una previa humidificacién
de los granos, implicdndose asf un dodle secado, el previo realizado durante
el benefiociado del fruto, y el final, desypués del proceso de descafeinizaoién,
Esto tendrd una influencia indeseable en los granos (e inoluso inevitable al-
gunaa veces) en el sabor (sobretodo), y fundamsntalmente debido a que los pro
cegos de desoafeinizacién han sido realizados, generalmente, en los pafses
consumidores (-E.U.A. » Alemania, Suiza, eto.) siendo, por supuesto, mds re—
comendable que la descafeinizaoidn se realioe en los pafses productores, in-
mediantamente despuds de la eliminaoién del mucflago y previa al secado, lo
gue representarfa inorementos en la calidad y sabor de los granos verdes des
cafeinados. Inoluso, en 1957, Barch deoclard que " los cafés despulpados no
8ecoa, y axin reteniendo el pergamino, puecden ser empleados para este proceso,
pudiendo extraerse la cafefna a substancialmente 1la misma velooidad que los
granos sin pergamino ",

Una planta de descafeinizaoién del granoc verde en los pafses produocto-
Tres, que procesars 1los granog hdnedos, ain operarfa algunos meses al afc tan
solo, de acuerdo a las cosechas, & excepcidén heoha de los pafses ocomo: Colom
bia, Brasil, Venezuela y México, en los que las oossechas ocurren casi todo
el afio, en sus diferentes regiones, y que la prodiucoién sea suficiente para
abastecer esta planta con sus exoedentes de produccién, dbien sea de producto
seco o de fruto, a bajo costo de transportaoidén, obteniendo un incremento en
la capitalizacién de sus produotos en el mercado internacional, Inclusc, el
uso de los granom pequefios e imperfectos, generalmente rechazados para la ex
portacién, en el proceso de descafeinizacién producirdn un mejor produoio de
granos verdes, que aquel gue ge obtiene de los cafds Robustas o brasilefios,
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en los pafses oconsumidores, ayuddndose asf a disminuir el tiempo de extrac-
cién de la cafefna.

A este respecto, en Méxioo tan solo existe una compafifa que se dedique
a la desoafeinizacién, siendo 4sta la compaiifa Nestlé, para la fabricacién
de su producto Decaf., La produccidén de cafefna que esta compafifa proporciona
al mercado nacional es de aproximadamente 12-17 toneladas al afio, siendo es-
ta ocantidad insufiociente para abastecer la demanda naoional del alocaloide.

En fechas recientes, la fabricacién de café descafeinado ha tenido ma-
yor demanda, lo cual ha llevado a la elaboracién de diversos estudios al res
peoto, dentro de los ouales se cuenta el proyeoto de una planta desocafeiniza
dora y manufacturera de cafés molubles, para la empresa de capital mixto IFN-
MECAFE, la oual actualmente maneja en el pafs la mayor parte de la producoidn
cafetalera nacional.

Segin datos proporcionados por esta empresat

El ocnsumo de oafds descafeinados (solubles), emn 1973, ascendis a 520
toneladas, que signifioaron el 6.0 % del consumo total de café soluble, es—
timado en 8;661 toneladas, esperdndose que esta participacién aumente oonsi
derablemente en el futuro, lo que ha traido oomo comsecuencia que la ¥nica
empresa que produce café soluble descafeinado en el pafs, se encuentre en la
acturlidad, duplicando su ocapacidad de produocién a 1200 toneladas anuales.
De esta forma, se caloula que el consumo de este tipo de café ascienda en
1976 a 818 toneladas y en 1986 & 1879 toneladas aproximadamente. Asf wismo,
oconsiderando que la demanda de E.U.A. de ocafé descafeinado soluble ascendexrd
de 27.8 % del consumo mundial (30,024 tom), en 1976, a 36.5 % (47,786 ton),
en 19863 y de los pafses eurc-vpeos oomo Alemania Federal, Francia, Suisa, Bl
gloa, Dinamaroa y Espada, de 11,565 ton en 1976, a 20,369 ton en 1986. Sien-
do todos ellos consumidores de les cafés mexiocanos, 61 IEMECAFE plantea la o
portunidad de MExioo para partioipar en el mercado intarnacional de los ca-
£&8s solubles y descafeinados, siendo lss cantidades anuales con las que Méxi
oo podrfa participar, en cada uno de los productos de mds demanda, como ei-
gues

_ 6,624 ton de caf8 liofilizado descafeinado.

_ 2,318 tons de café en polvo descafeinado.

_ 59987 tons de café verde descafeinade.

432 ton de oafefna oruda ( de 82 % de pureza promedio ).

Siendo necesario produoir estas cantidades de produotos, se requerirdn
28,800 ton de café verde, lo cual representarfa aproxrimadamente el 10 4 de
la producoién nacional total de ocafé verde. Si se considera que solo el 65 %
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de la producoién nacional es exportada, es factidble aumentar los ingresos D&
cionales en este ramo, mediante la industrializaocidn de este 10 % .

Dadas las tendencias en las proyecoiones futuras de oonsumo de los diw

versos merocados interno y extermo, los productos elaborados por una planta

de tal naturaleza serfan canalizados inicialmente en las siguientes propor—

ciones;
Al mercado interno:

Al mercado de Estados Unidos

Al Canadds

Al mercado europeo:

El 100 % de la produccién de cafefna oru
da, permitiendo con esto, atenuar lss
importaciones y evitar la fuga de divi-
8a8.

El 66 % del caf§ soluble descafeinedo
1liofilizado, ol 50 % del caf§ soluble
en polvc descafeinado y el 100 % del
caf$ verde descafeinado.

El 5 % del liofilizado descafeinado y el
84 del polvo descafeinado.

El 30 % del liofilizado desoafeinado y
el 42 % del polvo descafeinado.
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CAPITULO III.
KETODOS DE REPIFNACION,

3.1 PROBLEMATICA DE LA REFINACION,
3.1.1 REFINACION.

De lo anteriormente dicho, vemos que la cafeinas se encuentra impurifi
cada después de la extracoidn o la sfntesis, haciéndose necesario el purifi
carlaj para lo cual son empleados los prooesos de refinacién. La refinacién
es el conjunto de operaciones unitarias tendientes a la separgsoién y purifi
cacidén de una substancia determinada, hasta alcanzar los grados de pureza
deseados.

3.1.2 LOS CRUDOS DEL CAFE COMO MATERIA PRIMA,

Llamaremos orudos a las substancias extrafdas en los procesos de des~
cafeinizacifén del café, las cuales se encuentran libres en su mayor parte
del solvente empleado para la extraccién, conteniendo la cafefna extrafda,
asf oomo otros constituyentes solubles, entre los que se encuentran ceras,
breas, substancias coloridas, sales minerales y orgdnicas, residucs sélidos
no solubles, etc., y generalmente residuos del solvente empleado.

Los crudos contienen una cantidad variable de ocafefna, lo cual es el
fndice de pureza; esta pureza es funcidn del tipo de proceso empleado, del
tipo de café& del cual se efectda la extraccién, del mimero de pasos de puri
ficaoién que el proceso involuore para los exiractos, de las mezolas de és-
tos y de la forma de estibado.

A) CARACTERISTICAS DE LOS CRUDOS FROVENIENTES DE LA EXTRACCION CON

SOLVENTES.

Fn base a la ocomposicién del café§ verde (tablas del oap. II y apen
dices II), las substancias extrafdas en el proceso por solventes son las si
guientes, variandc Unicamente la cantidad en funcién del proceso y del sol-—

vente empleado:

TABLIA No.1. Caracterfsticas de los orudos de extraccidén por solventes.

SUBSTANCIA 4 APROXIMADO EN LOS CRUDOS
CAFETNA 60 a 90

' ACIDO CLOROGENICO 0.5 a 1
ACIDO CAFEICO basta 0.5
ACTDO QUINICO hasta 0.5
HOMEDAD (muy variable) hasta 20
CARBOHIDRATOS 2a3
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LICNINA 1a2
COMPUESTOS FENOLICOS (causantes de

ooloraciones amarillas, cafés y rojas) 1a3
ACEITES Y ACIPOS GRASOS 3a4
BREAS INSAPORIFICABLES Y CERAS 2a3l
IMPUREZAS GROSERAS (granos de cafd,

ramag, pedazos de costal o bolsa,eto.) hasta 3
SOLVENTE hasta 1
PECTINA trezas
PROTEINAS, AMINQACIDOS Y

COMPLEJOS PROTEICOS trazas
OTROS ACIDOS trazas
TRIGONELINA tragas
SUBSTANCIAS AROMATICAS trazas

De lo anterior nos podemos dar cuenta de los posibles problemas con
los que se enfrenta la refinacidén de oafefna; &stos son la eliminacién del
color, la eliminacidén de aceites y breaam y la eliminacidn de inaolubles.

En general, los ocrudos provenientes de este tipo de procesos son ri-
oos en substancias eliminablos en proocedimientos acuosos, debido & que el
procedimiento de evaporacién del solvente de los extractos, proporoiona reo-
siduos oon alto porcentaje de sustancias no solubles en agua, mas sf en el
solvente orgdnico.

B) CARACTERISTICAS DE LOS CRUDOS PROVENIENTES DE LA EXTRACCION ACUOSA.

Debido a que el agua es menos selectiva, los orudos obtenidos por

este método son mds impuros, siendo su composioidn media aproximada la si-

guiente:
TABLA No.2. Caracterfsticas de los orudos de la extraccidn acuosa.
SUBSTANCIA % APROXIMADO EN LOS CRUDOS
CAFEINA 40 a 85
HUMEDAD ) hasta 30
ACEITES Y ACIDOS GRASOS 3a4
BREAS Y CERAS INSAPONIFICABLES hasta 7
LIGNITA Y ALMIDON hasta 2
SUBSTANCIAS FENOLICAS Y OTRAS
SUBSTANCIAS COLORIDAS hasta 6
CARBOHTDRATOS hasta 3
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ACIDOS CLOROGENICO, MALICO, OXALICO,

QUIFICO, CAFEICO Y OTROS hasta 3
ESENCIAS DE AROMA Y SABOR hagta 1
IMPUREZAS CROSERAS hasta 1
TRIGORELINA trazas
PROTEINAS Y MATERIAS PROTEICAS trazas
OTROS trazas

Estos orudos, debido a la mayor cantidad de etapas extractivas, con—
tienen en general menor cantidad de impurezas mecdnicas (groseras), sin em~—
bargo debido al uso en mayor proporcidén de agua caliente oomo solvente, nos
determina un mayor contenido de otras substancias oonsideradas como impure-
zas, las que proporcionan colores y olores mfs intensos y presentan mayor
problema para su tratamiento de refinacién acuosa, siendo sumamente necesa-
rio el uso de substancias que faciliten la eliminacién de impurezas solu—
bles en agua, durante la refinaoién de la cafefna,

3.1.3 PROBLEMAS MAS COMUNES EN LA REFINACION DE LA CAFEINA, MODO DE RESOIL-

VTERLOS. ]

la oomposicién sumamente oompleja de los orudos determina numerosos
problemas durante sl prooeso de refinacidén, haciéndose necesario el afron=-
tar su resolucién particular de tal forma que permita eliminar las impure-
zas metddica y ordenadazments, mediante operaciones sencillas que garanticen
la mdxima eliminacién de impurezas oon el menor ndmero de pasos.

Los tipos de impurezas mds comunes y las formas mds sencillas recomen

dadas para eliminarlas son:

TMPUREZA FOEMA DE ELIMINARLA
a) Impurezas groseras (granos de Disolucibn, oribado y/o
oafé, pedmzos de costal, etc.) filtrado
b) Impurezas insolubles en aguas
b.1) Flotantes Decantacién, espumado y/o
filtrado
be2) Sedimentables Decantacién y/o filtrado
¢) Impurezas solublea (olor, co-
lor, sales, etc.) Cristalizacién
Adsorcidn
Defecacidn
Elanqueo

Extraocoién por solventes
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3.2 METCODOS DE REFINACION ACUOSOS.

Debido al alto coeficiente de solubilidad de la cafeina en agua a eleva
das temperaturas, este solvente es ventajosamente empleado en la mayorfa de
lag operaciones de refinmoién de la cafefna. Esta propiedad permite tener
un medio econémioco de disgregar las partfoulas que componen los crudos, de
proporcionar un manejo mds sencillo y a su ves servir como medio reaccionan
te., Ya hemos visto anteriormente la solubilidad de la cafefna em el agua,
de lo oual podemos apreciar el amplio rango de valores, el cual vd desde un
2 % a 25°C hasta un 40 % a 100°C. BEsto permitird la disoluoién de los cru-
dos en cantidades relativamente pequefias de solvente, siempre y ouando 4s-
te estd caliente, y a su vez esta misma propisdad nos permite obtemer oris
tales de cafefna abundantes al enfriar las soluciones, permaneciendo en la
solucidn una buena parte de las impurezas solubles.

El primer problema oon el que nos enfrentamos en la refinacién de ca-
fefna es la naturaleza variable de los crudosy ya hemos mencionado que el
rango de contenido de cafelna en ellos varfa desde un 40 % hasta un 90 %.
Debido a que estos crudos provienen en cierto modo de una eliminacién par—
cial de un solvente, no representan sélidos fdciles de manejar ni de disol-
ver; aparte de ésto, su contextura varfa desde polvos hasta piedras, encon-
trdndose con frecuencia materiales con alto grado de humedad; y presentan
en muohas ocasiones materias extraias tales como granos de café arrastrados,
pedazos de ocostal o bolsa en el cual hayan gido transportados los crudos, y
hasta piedras y materias metdlicas, las cuales constituyen un serio peligro
para los equipos a utilizarse en el proceso, tales como bombas, agitadores,
f£iltros, etcs Es por ello recomendable iniciar el prooeso de refinacién con
una operacién tendiente a homogeneizar los crudosj ésto no es fdoil, debido
a que se presentan problemas de cardoter mecdnioo, tales como la molienda
de los orudos y el transporte del material homogeneizado a la etapa de diso
luoién, BEsto, a nlvel laboratorio y adn a nivel planta piloto, es soluoiona
ble con relativa facilidad mediante operasoiones de molienda y cribado manua
les, pero a nivel industrial, la presenocia de breas nos impide garantizar
una buena realizacidén de esta operacién; aunando a ello la humedad de los
crudos, nos enoontrarfamos con la necesidad de un secado previo para poder
usar molinos tradicionales., Tomando en consideracién que tendremos que ten~-
dremos que disolver despuds los crudos, ésta operacién se puede considerar
imprﬁctica.éAdemés tensmos los materiales metdlioos que algunss veces se

llegan a encontrar en los crudos, los cuales podrfan dafiar en alguna forma
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el equipo usado en la molienda.

Otxa operacién tendiente a la homogeinizacidén de los crudos es la ope
racién de oribado. Para poder realizarla se procede a disolver los orudos
en una cantidad adecuada de agua caliente, agitando continuamente, con lo
cual se habrd logrado una disgregacién de las substancias solubles y no so
lubles. Estas dltimas estdn constitufdas, ademds de las impurezas groseras
antes mencionadas, de las substancias insolubles tales como breas, oeras,
etcs, las cuales flotan o tienden a sedimentarse. El cribado puede realizar
se por medio de una recirsulacién al mismo recipiente en el cual se disol-
vié, recomenddndose que los duotos por los cuales circulard el flufdo sean
del didmetro sufiociente para eviiar taponadures. El ocribado consiste en es-
te caso en hacer pasar el flufdo a presién a travéds de una malla de alambre
lo suficientemente pequefia pars retemner lasg impurezas, y lo suficientemente
grande para evitar la oristalizacién,

Otra posibilidad de eliminaoidén de las impurezas groseras e insolubles
serfa la filtracién. Esta operacién se realiza disolviendo los crudos para
homogeneizarlos, y despuds baciendo pasar la solucién a travds de un filtro,
8l oual debe estar previamente ocalentado, oon objeto de svitar descensos de
temperatura que propisien la cristalizacién,

Una ves que se han eliminado las impurezas groscras y las insolubles,
debe procederse a la zliminacién de las impurezas solubles y las posibles
impurezas insolubles que no hayan sido eliminadas en las operaciones antes
menoionadas. Para ello se recurrird a diferentes métodos, siendo los siguien
tes los mds umados para la refinacién:

1) Método da oriatalizaciones sucesivas.

2) Método de eliminacién de impurezas por sdsorcidn.

3) Método de eliminacidn de impurezas por defecacidn.

4) Otros métodom de eliminacién.

342.,1 METODO DE CRISTALIZACIONES SUCESIVAS.

Este método estd basado en la propiedad de la cafefna de ser muy solu
ble en agua calienmte y muy pooco en agua frfa (40 % a 100°C y 2.2 % a 25°C),
oon lo oual al desoend:r la temperatura, la solucién empieza a saturarse,
debido a la dismimicidn de la constante de solubilidad. Se da el nombre de
golubilidad de una substancie a la cantidad mdxima que de ella se puede ad-
mitir en el solvente en condiociones definidas de temperatura. A un sistema
obtenidc asf se le denomina soluoién saturada. 3i la solucién se encuentra
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abajo de eate punto se dice que la solucién es no saturada, y si estd sobre
el punto de saturacién, pero ocon el soluto disueltc se le llama solucidn 80
bresaturada. Esta representa un sistema metaestable, ya que por efecto de
faotores externos oomo la agitacién, adicidn de ouerpos extrafios oristaliza
dos 8 simplemente por prolongadoc reposo, la parte del soluto que se encuen—
tra en solucién 14bil oristaliza dando al sistema su verdadero cardoter de
golucién saturada, a determinada temperatuma.

Tenemos en este oaso un sistema de 2 fases, la fage de solucién de ca
fefna y la fase sélida de cafefna no disuelta. Entre ambas fases hay un equi
l1ibrio dindmico que puede desplazarse en un sentido o en el otro, seguin las
variaciones de la temperatura, siempre que no existan otros factores que al
teren ese desplazamiento, tales como agitaoién, nuoleaoidén, adicién de subs
tancias extrafias que modifiquen la solucién mediante cambios de pH, de la
estruotura del soluto, etc., ¥y por supuesto de la presencia de ousrpos ex-
trafios 4§ impurezas.

En egtoa procesos de cristalizacién, los oriastales y las aguas madres
permanecen en ocontacto durante el tiempo suficiente para aloanzar el equili
brio, de forma que las aguas madres estdn saturadas a la temperatura final
del procesc., El rendimiento de la oristalizacién se pusde calcular a partir
de la concentracién de la socluoién original y la solubilidad a la temperatu
ra final, Siempre es importante tener en cuenta la evaporacién de solvente
que se produce durante el prooeso, porque Trepresenta un aumento en la con-
centraocibn ocaloulada, mismo que implica en la prdctica varios inconvenientes
an la manipulacién de las soluciones, especialmente en operaciones meodni-
cas, tales como filtracionea, cribades e inclusc bombeos, ya que ocon peque-
fios desoensos en la temperatura sobreviemen cristalizaciones sibitas, que
pueden inclusc ocasionar obstrucciones severas de equipo y tuberfas.

Cuando la velocidad de orecimiento de los ocristales es pequefia, es ne-
cesario un tiempo relativaments grande para aloanzar el equilibrio, sobre
todo cuando la solucién es viscosa o0 cuando los oristales se dejan deposi-
tar en el fondo del oristalizador, de forma que la superficle de cristales
expuesta a la golucién sobresaturada es pequefia. En estos casos, las aguas
madres pueden contener uma considerable sobresaturacién y el rendimiento
real serd menor que el caloculado a partir de 1la curva de solubilidad, y la
cosecha de oristales comstituird una masa solidificada muy diffcil de mane-~
jar e inclusc de extraer del equipo. Para avitar 4sto, se acostumbra agitar

continuamente durante el tiempo de cristalizacidn, con lo oual se azumenta
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la transferencia de calor al ser provocado un flujo turbdulento, asf como se
colabora a la formacién de cristales mds puros, "rompiendo" con la agitacién
1&5 primeras formaciones cristalinas, que generalmente son muy impuras, ya
que se forman alrededor de micleos de impurezas, en una forma similar a la
llamada de "sembrado" en la cual se adicionan oristales puros para proveer
de miocleos de oristalizacién,

En la mayorfa de los casos las impurezas tienen efectos indeseables de
bido a que tienden a formar micleos "sucios” de oristalizacién, sobre todo
ouando estas impurezas son solubles en el soluto oaliente, y su solubilidad
decrace ocon la temperatura, En el caso de los orudos del café existen subs-
tanoias fendélicas oon la propiedad antes mencionada. Confcrme se van repi-
tiendo las cristalizaoiones, éstos tienden a gquedar disueltos en el agua, y
las impurezas que han sido retenidas en los cristales de cafefna por oclu-
816n son asf eliminadas en cada paso de oristalizacién, al permanecer di-
sueltas en las aguas madres, Una forma muy empleada en los proossos indua-
triales de la oristalizacidn oonsiste en la separacién de los cristales de
sus aguas madres por medio de centrifugacién; esta operacién permite elimi-
nar en su mayor parte los licorss que normalmente se ocluyen en las forma-
ciones cristalinas, y ademds el‘iminar por medio de lavado oon agua limpia y
frfa una gran parte de las impurezas oolufdas. Esta operacién ss posible
unicamente si los oristales son lo suficlentemente grandes para ser retenj-—
dos en la canasta de los equipos de centrifugacién, ya que si éstos son muy
finos pueden atravesar las mallas de estas canastas.

Un fendmeno muy observado en las cristalizaciones de cafefna, prove—
nientes de orudos de la extraoccidén del cafd, es el hecho de que adn tenien
do oconcentraciones elevadas, las impurezas disueltas impiden la cristaliza
0ién de la cafefna, haciéndola mfnima y de muy mala calidad, manteniéndose
los lioores en elevada sobresaturacién. Eg entonces muy reoomendable elimi-
nar este tipo de impurezas de alguna otra forma para poder propiciar la oco—
rrecta oristalizacién,

El método de recristalizaciones sucesivas oonstituye una forma de pu-—
rificacién utilizada generalmente como complemento de los prooesos de desca
feinizaoién, para dar a log orudos una mayor pureza, sin pretender, gemeral
mente, alcanzar grados farmacopea del alocaloide, sino m4s bien aumentar el
poroentaje de cafefna en el crudo y reocuperar en lo mds posible los oconsti-
tuyentes aromdticos, aceites, etc., que hayan sido extrafdos junto con el

aloaloide, con efecto de Teoiroularlos al proceso ds descafeinizacién.
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En 1949, Bender fijé loe fundamentos de este prooedimiento.
3.2.1.,1 DESCRIPCION DEL METODO.
1) Homogeinizacién de los crudos.

Para llevar a cabo esta operaoiém, los orudos son molidos y ori-
bados, hasta aloanzar un tamafio de partfoula que favorezoa la disolucidn
(10 mallas por om son suficientes), elimindndose las impurezas groseras en
Bu totalidad y generalmente una buena parte de la humedad, lo cual debe ser
tomado en ouenta al momento de hacer el balance de materiales, toda vez que
con esta oreraoidn la alimentacidén de orudos sexrd de muoha mds pureza, Es
necesario hacer hincapid en el hecho de que es altamente recomendable evi-
tar estropear el equipo de molienda al manejar orudos muy breosos que cau-
san inorustaciones o "embarramientos' en el equipo.

2) Disolucién.

Los crudos una vez homogeinizados, son alimentados a un recipien
te que contenga agua a 80°C, en cantidad suficiente para obtensr una solu—
0ién al 30 % en pesc de crudos. No es reccmendable alimentar en azgua hir—
viendo, debido a la posibilidad de derramamiento y exceso de arrastre por
vapor de los polvos, ni tampoco mansjar soluciones al mdximo de saturacién
en caliente, debido a que se provocarfan cristalizaoiones sdbitas en el equi
po & tuberfas con el minimo descenso de temperatura, lo cual f4cilmente ocu
rrird si se oonsidera que serd neoegsario desplazar esta solucién de un equi
po a otfo, no siendo siempre posible calentar todo el equipo y las instala-
ciones. Tampoco es muy reoomendable alimentar primero los crudos y luego el
agua de disolucién, debido a que se tiene una mayor dificultad en la diselun
0ién porque se forman costras de material que tardan en disolverse,

Esta operacidn es realizada ocon agitacién continua y manteniendo la
temperatura a la de ebullicién del agua (939C para las pruebas efectuadas).
3) Eliminacién de insolubles,
Ona vez disueltos los orudos se prooede a eliminar las mubstan-
oias insoludblea, para lo cual puede recurrirse a las siguientes alternativas:
a) Cribar: esta oparaoién se realiza para eliminar las impurezas
groseras de los orudos que no hayan sido homogeneizados previamente dedide
& que oontengan un exceso de hreas,
b) Eapumar: mediante una operacidén manual o meodnica son retir
las impurezas insolubles que sobrenadan la solucién. Esta operacidén es suma

mente dtil para evitar incrustaciones en los equipos de filtraoidn,
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o) Filtracidén: esta operacién sirve para eliminar las substancias
insolubles suspendidas y que no hayan podido ser eliminadas por alguno de
los pasos anteriores. El filtro debe estar previamente calentado y prepara-
do ocon una caps de filtroayuda, que proporcione un buen medio filitrante y a
su vez facilite 1a limpieza del equipo. Generalmenie los filtros prensa lle
nan los requisitos para estas funoiones.

la filtracién se realiza normalmente con un ocierto tiempo de recircu-
lacién pare aumentar su eficiencia. A1 terminar la filtracién, se lava 1la
torta oon agua hirviendo, en cantidad sufioiente para alocanzar una oconcen-
tracién del filtrade de 25 % aproximadamente, con objeto de recﬁpemr la oa=
fefna que haya podido ser retenida en el filtro y, al mismo %iempo, alcanzar
una concentracién que permita obtener oristales mds purcos, audn a costa de
dismimiir el rendimiento de la primera cosecha, manteniéndose la mayor parte
de las impurezas disueltas en el agua.

4) Cristalizaoién: el filtrado caliente es llevade a um reoipiente
para su oristalizacidén, la cual se logrard mediante un descenso en la tempe-
ratura 6§ por el aumento en la concentracién. Esto dltimo sélo es recomenda—
ble ouando la purega es bastante elevada. CGeneralmente se auxilia la crista~
lizacién oon el uso de agitacién y enfriamiento y, algunas veoes, oon "gem—
brado" de oristales de cafefna pura., El tiempo que dura la operacién es va-
riable, dependiendo del tipo de oristalizador, de la concentracién y puresa,
de la forma de enfriamiento, de 1a agitacién y del sembrado.

5) Separacién de oristales.

Puede ser efeotuada de 2 formaa:

a) Por filtracién: esta operacién debe ser llevads a ocabo en un
filtro en el cual la torta pueda ser recuperada faocilmente y sin pérdidaa.
Hay varios tipos de filtros, como los llamados "Sparkler" & "Nidgara", que
cumplen con esta oondicién. EL inconveniente es el alto oontenido de humedad
que los oristales retienen. Para evitar ésto, generalmente me seca la torta
de oristales haoiendo pasar una oorriente de aire caliente, después de haber
lavado con agua limpia frfa.

b) Por centrifugacidén: los oristales pueden ser separados de sus
aguas madres por medio de una centrffugs filtrante. lLa suspensién se introdu
ce como alimentacién en una cegta rotativa provista de paredes perforadas o
acanaladas. Recubriendo la pared se enousntra un medio filtrante, tal como
lona o tela metdlica, La presién produoida por la acoién ceatrffuga obliga
al 1fquido a pasar a través del medioc filtrante, dejando los $41idos atrds.
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31i se corta la alimentacidén de la cesta y se deja girar durante pooo tiempo,
escﬁrrp gran parte del 1fquido residual contenido en la torta, dejando los
8€lidos m4s "meoos" que un filt¥ro normal.

Normalmente el lavado es mejor que en un filtro normal, por lo que el
contenido de impurezas en los oristales disminuye. De esta forma, se tendrdn
ahora las aguas madres conteniendo aproximadamente de un 7 a un 1% % de sd'll
deos disueltos, que representan el 4-9 % de cafefna y la mayorfa de las impu-
rezas, y por otro lado, la cafefna oristalizada, con un contenido de impure-
zas muoho menor (dependiendo del tipc de orudos utilizados), ¥y una bhumedad
de 20 a 50 % dependiiendo del tipo de separacién. La ocafefna de la primera ao
secha se lleva & una nueva oristalizacidn.

6) Reoristalizaoién:

la primera cosecha obtenida se disuelve en agua caliente (hasta

una concentracién-de 30-35 %), y se reoristaliza de muevo por el prooedimien
to anterior (en este caso sf es conveniente evaporar un poco de solvente).-—
No es recomendadle llegar al 1lfmite de saturacién del 40 % debido a que es
necesario que lag impurezas no se ocluyan. los oristales son separados por
alguno de los prooedimientos anteriores, encontrdndose que su pursza ha sido
inorementada. Repitiendc esta rutina tantas veces como sea neocesario, depen~
diendo del tipo de orudos, tedricamente puede alcanzarse un productc de carac
terfsticag farmacopea.

7) Reaprovechamiento de los licores.

Despuds de separada la coseoha ds oristales, las aguas madres
junto con el agua de lavado se llevan a.conoentrar mediante evaporacidn del
solvente. Esta operaoidn puede llevarse a cabo en ua recipiente con serpen—
tfn, o bien en evaporadores de efecto miltiple.

En general, los licores de esta primera oristalizacién contienen un al~
to porcentaje de impurezas, y la cafefna que oontienen estf ahora sumamente
impura para oristalizar, adn cuando su contenido sea superior al de satura-
0ién a esa temperatura. Serd pues necesario concentrar dstas hasta alcanzar
concentraciones de sélidos de aproximadamente 40 %. De acuerdo al tipo de
orudos utilizados, esta operacién es mds o menos diffoil y los oristales que
gse obtienen al oristalizar los liocores ya concentrados son de mejor o peor
calidad, perc en general puede deoirse que son sumamente impuros, de tonos
obscuros y bajos en contenido de oafefna.

Los liocores de segunda ¢ristalizaocién, conteniendo menos impurezas,
pueden también ser concentrados, desde un 4-7 % de sélidos hasta un 40 %
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aproximadamente para cristalizarlos de nuevo, o bien ser utilizados para re-
oibir cargas nuevas de orudos; ésto Ultimo es recomendable para poder soste-—
ner un ritmo de producocidén mds continuo, ya que de lo ocontrario se hardn ne-
cesarios mds evaporadores y oristalizadores, llegdndose en determinados mo-
mentos a tener excesos de aguas 8 licores en manipulacién, los que impedirdn
la alimentacién de nuevas cargas de crudos,

Los licores de segunda cristalizaoién, oomo los de tercera, ouarta, eto
cristalizaciones, son bastante limpios y pueden facilmente ser utilizados pa
ra recibir nuevas cargas o bien ser concentrados y crigstalizados nuevamente,
Un mezolado de licores en concentraocién también es muy Util para evitar la
acumulaoidén de aguas.

8) Seoado del produoto puro,

Una vez que los coristales de cafeina han pasadc una serie de di
luciones y cristalizaciones, y que han aloanzado el grado de pureza deseado,
lo cual serd indicado por el oontrol de calidad, debe proocederse a seocarlos
para alcanzar el grado anhidro., EFsto se logra a temperaturas de 80°C, evitan
do de esta forma la sublimacién, y eliminando la humedad de los cristales.-
Esta operacién puede ser realizada en innumerables tipos de secadores, desde
simples estufas, secadores de charolas, al vaofo, rotatorios, 6 inocluso "td-
neles de secado', El tipo especffico de secador es funcidn de la oapaoidad,
ritmo de producoién requerido, eto. Generalmente el secado se logra en un so
lo paso, si existen medios de agitacién o revoltura de los oristales con ob—
jeto de presentar una mayor dree de contacto al medio de oalentamients., En
caso contrario es neoesario utilizar una operacién intermedia de molienda
hasta lograr una pulverizacién adecuada que permita la eliminacién total del
agua de oristalizaoién, con una mueva operacién de secado o reseco. Pogterior
mente B8e procede a envasar el producto en los envases adeouados, segin los
requerimientos comeroiales.
3,2.1.2 PARTE EXPERIMENTAL,

Para la parte experimental de cristalizaciones sucesivas y para las
demds partes experimentales del presente trabajo, los orudos utiligadoe se-—
T4n los de mayor pureza 84 % y los de menor pureza 69%, debido a que la ma-
yorfa de los orudos manejados en el pafs se enouentran en ese rango de pure-—
Za, y Si el método éptimo resulta para los extremos, resultard{ también para
los intermedios. Para los crudos de pureza intermedia lo ¥nico que variard

serdn las cantidades, las cuales deberdn ser determinadas en el laboratorio

antes de empeza® a trabajarlos, Es necesario hacer hincapie en que debido a
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las variaciones en los crudos recibidos no se puedes lograr un método Sptimo
que emplee las mismas cantidades para todos los tipos de crudos.

Para la parte experimental de ests método se hicieron 6 corridas, lle-—
gando a la ssxta cristalizacién. Los datos obtenidos muestran olaramente que
no es Sptimo este método por varios aspactos:

i) la pureza alcanzada en la sexta ecristalizacién no fué de ninguna ma
nera la necesaria para alcanzar el grado USP, la pureza alcanzada por la ca-
fefna de 84 % fué en promedio 0.945, y por la de 69 % fué en promedio 0.765.

ii) 1a cantidad de aguas durante el proceso implicarfa la necesidad de
evaporadores y tanques de almacenamiento bastante grandes.
iii) En algunas cafefnas orudas no hay oristalizacién debido a las impu-—

rezas, lo cual presenta problemas al momento de la separacién de cristales.

3.2.2 METODO DE ELIMINACION DE IMPUREZAS POR ADSORCION.

Las fuerzas que intervienen en los fenémenos de adsoroidén son distin-
tas 8 las que se encuentran en las reacoiones qufmicas y en los compuestos
qufmicos ordinarios. Son varias las teorfas expuestés en diferentes &pocas
para explioar la adsoroidn. Se puede suponer que en los contornos & en la su
perfioie del adsorbente parte de las valencias que mantienen unidos a los
dtomos estfn libres, originando valencias parciales. Ese punto de vista afir
ma que la adscroidén puede deberse a esas fuerzas de valencias parciales, y
harfa posible establecer una distincién entre los compuestos qufmicos y los
de adsorcién. Cabe la posibilidad de explicar todos los fendmenos fisiocos y
quimicoa ocalculando esas fuerzas entre las moléoulas, loa electrones y los
4tomos. Si dichas fuerzas son todas de naturaleza eléotrica, las fuerzas oon
sideradas primarias y seoundarias gerfan todas de la misma naturaleza, pero
de magnitud diferents.

Si ge estudia la relacidén entre la cantidad adsorbida y la ooncentra-—
o0ién de una soluoién y se transportan & una grdfica en funcidn de la oonocen-
tracidn, se obtienen curvas céncavas con respecto al eje de las ooncentracig

nes.

LTI
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En los afios de 1916 a 1918 Langmuir propone una teorfa que supone que
1as fuerzas que actilan en la adsorcién son de olase semejante a las gque in-
tervienen en la combinacién qufmica. las fuerzas que actuian en la combina-~
016n qufmica ordinaria resultan de fuertes desviaciones en las Srbitas de
los eleotrones exteriores de la estructura atémica, mientras que las que ac
tdan en la adsorcién se deben a pequeifias desviaciones, Al ser aplicada la
férmula de Langmuir en la adsorcidn de gases a presiones elevadas se encuen
tra una divergencia considerable entre los valores experimentales y los cal
culados. Langmuir supone que existen espacios elementales & puntos de valen
oia residual en la superfiocie del cristal, Las fuerzas de adsoroidén estdn
concentradas en esos puntos activos, y la adsorcidén consiste en la fijacién
de los dtomos adsorbidos en los espaoios elementales & puntos aciivos duran
te cierto tiempo., Admite que estos puntos o espaoios de valencia residual
86lo pueden tener el espesor de una moléoula. Asi, la fuerza entre los dto-
mos del adsorbente y los Atomos de la substanoia adsorbida disminuye rdpida
mente oon la distancia entre los d£tomos. langmuir propone una férmula entre
la ooncentracién de la solucién y la omntidad adsorbide, basdndose en el su
puesto. de que se establece un equilibrioc entre la intensidad de la adsor—
cién y de la desorcién. En el casc de los gases, este equilibrio se estable
ce entre la velocidad de la condensaoidn en la superfioie y la de evapora-—
cidne.

Langmuir comprobd su teorfa experimentalmente en una serie de determi
naciones sobre la adsorcién de gases s presiones relativamente bajas, sobre
la superficie de la mica, del vidrio y del platino. Cuando experimentalmen-
te se evidenofa que sa obtienen ocapas mayores de una molécula de adsorcién,
se pretende explioar ésto diciendo que la superfioie adsorbente no es oom-
pletamente lisa y que las rugosidades aumentan oonsiderablemente su super-
ficie real,

En 1943 Brunauer presentia una teorfa de capa multimoleoular, apoyado
en las teorfas y datos anteriores; de aouerdo & esta teorfa se determina la
adsorcién ffsioa de la primeraz capa por el oalor neto de adsorcién ffsioa
y la superficie del adsorbente.
3.,2.2,1 LA ADSORCION COMO OPERACION UNITARIA.

En sus aplicaciones industriales, la adsorcién como operacién unita
ria podrfa considerarse como complementaria & suplementaria de otras opere—
oiones y procesos unitarios, cada uno de los cuales tienen limitaoiones con

oretas oon respecto & las pequefias concentraciones de substancias que habrian
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de eliminarse o sacarse.

El tratamiento de un 1lfquidc se ajusta a mantener su oomposiocién den
tro do ciertos 1lfimites definidos. la materia prima es sometida a un trata-
miento escalonado para obtener produotos de pureza satisfactoria. Cada etapa
aumenta la concentracidén del material deseado en el producto y disminuye la
concentracién de los oonstituyentes indeseables & impurezas. Los adsorbentes
separan los eflidos por atracoién superficial y permiten su f#€oil filtracidn

Pogiblemente el efeoto mds importante de los adsorbentes es socbre las
soluciones de substancias que haya que oristalizar. Eataa pueden ser orgdni
cas o inorgdnices y el solvente acuoso o de otra fndole. la pureza de los
oristales es debida a la pureza de la solucién. Si estdn presentes ouwerpos
coloridos, siempre existe una tendenocia a oocluirloa, dandc oomo resultado
oristales coloridos, cumsndc el producto deberfa ser inooloro., El tratamiento
de la soluoidn oon adsorbentes antes de la oristalizacién aumentar{ la pure
za de la soluoién, eliminard los ouerpos ocoloridos y dard cristales de gran
pureza, Fxisten también materias primas ocon substancias extrafias 8 impurezas
que pueden afeotar tanto la forma como el tamafio de los oristales, asf como
también la facilidad de separaocién de 4stos de sus aguas madres y haoen mds
lenta la desecacién, El aspecto del produoto acabado se perjudioa por falta
de brillo y de destellos. Por medio de adsorbentes apropiados son eliminadas
estag impurezas. Tambidn los adsorbentes aumentan el rendimiento de las
oristalizaciones, eliminando las impurezas que ejercen un efecto purjulioial
sobre la oristalizaoidn, ya que oomo se ha visto, las impurezas disminuyen
mcho el rendimiento, ademds de estorbar a la oristalizaoién.

Para la refinacién por adsoroién de asoluoiones de cafefna pueden ser
usaios el carbén de bueso & negro animal, el oarbén aotivado deocolorante,
de origen vegetal, y las resinas intercambiladoras de iones.
3,2.2.2 EL CARBON DE HUESO O NEGRO ANIMAL,

Este tipo de ocarbén es muy usado para la deooloraoién, Es el resi-
duo carbonoso obtenido ocomo resultado de la destilacidn destructiva de los
huesos, Son empleados para este ffn huesos fresoos y duros, desoarnados y
libres de grasas y aceites, Los esqueletos de mamfferos marinos y peoes DPTro
duoen oarbones blandos y pooo satisfactorios., Cuando los huesos se ancuen—
tran paroialmente desoompusstos se obtienen produmotos oarbonosos defiocientes
Urn buen négro animal debe tener 0olor negro mate, una firme estruotura fisi
oa, un alto grado de porosidad, dar cenizas color blanco o orema urniforme al
arder y ademds producir un sonido algo metZlico al golpearlo.

67



Ern el carbdn animal obtenido como

tiva se encuentra la estructura celular
mas conven

iente es ¢l gue rasa el tamiz

consume mds lentamente. Como sucece con
nos d<¢l carbdén, la temperatura a la que
cidn y los tiros de coloracidn, etc.,
1.

T b
~5ie

cia relativa del negro anina

o3

tos tubos y canales. &

cartdn en estado de extre:

vente del negro anirmal reside
g ] =

ma el cartdn, el esqueleto de

rante, auwnque adsorteri algunas cales

.

En la industria del azdcar, dende

zon las

caritdén corsiste en

en su contenido de

fosfato dz calcio tiene

la destilacidn desim

producto final de

de los huesos de gque se hizo. Z1 tamaio

de 16 a 20 mallas ror pulgada,

otros adsortentes, el tamauo de los gra

se emrlea, la concentracidn de Za solu

variaoles que determinan la efica

de

esqueletos

arbonatos do calcio, de esiruciura celular, con grandis

¥ dv e gran actividad.
carodn otivado,

ey g
¥eco O ningl: poder decole
as.

leado, la vemiera

tura de éste al ser cargado a loe filtros es de 36°C y las uciones de azicar
estdn a T70-77°C. Primero se hacen altogrado

y después var siendo sucedidas sin interrupcidn por soluciores de . rado 4z rure
nierior. Si se filtra siem.re el mismo gzrado & calidades sureriocres, la ca:ia

alcanza un equilibrio con los cuerpos coloridos gue hay

do = su "poder de reserva,

hasta un color intermedio. Cuzndo el neg

zas que ya no decolora bien, se saca §ste y se lava para recugp

tica, los buenos nesTos animales puedlen

que tengan gque desecharse ara convert

tue.ie todavia decolorar uni

irlos en fertiliz

5 emm T
animnal

se ha

ser reavivados hoaztiz

tes, con el fin de =2vuro

vecharlos vor el rotasio y el fésforo gue contienen, & tien para utilizarlo como
pigrento en la fabricacidn de pinturas.
Cl\iseu TRATAMIENTD LAVADO FERACNTACION BN LAVA DO
Dim"““ > CON  Hel W B o1 WA |, |tON Lyeen toN el
Ado PARA EUMMAY AGUA TernLs BE Mascoy PIETY)
¥ Runcpg A AL v | Avseesines 8 5 Nepk
| I Lt y
GRUESOS EQULLICION CON SOLICION ——
Ot toza
POLVOS A b0 CALCINADG A 400°C com ouipA.
D€L tALgon ENFuAMIENTD < LION SELECTWA B 1A
LEMVIAYD UAPURE2AS 0@ QaawlaCion
DEL Fuljo De AlLE SUINLTAAVD

68



34242+3 CARBONES DECOLORANTES.

' El carbén vegetal producido por la destilacién destructiva de la
madera tiene la facultad de eliminar algunas materias coloridas de ciertas
scluciones, Esta propiedad es conocida desde el siglo XV, pero hasta 1785
Lowitz empezd a estudiarla a fondo en la preparacidén de cristales de doido
tartdrico. Se sabe que en 1794 los ingleses lo usaban.para la refinacién
del azicar. Desde entonces han sido perfecoionados infinidad de métodos de
" preparacién de carbones dectolorantes; casi todas las substancias vegetales
pueden utilizarse en la destilacién destructiva para produocir carbones de-—
colorantes.

Lag formas en que se presentan los carbones comerciales decolorantss
Y sus caraoterfsticas varfan muchc, siendo unos neutros, otros dcidos y
otros aloalinos. Por lo general son polvos blandos, negros y brillantes.
Los intentos realizados para evaluarlos desde el punto de vista de su prdo
tioa comercial han dado lugar a gran mimero de métodos de ansayo, los cua-
les son resumidos por Mantell de la siguiente forma:

"Loa datos relativos a la acoién de los carbones sobre una solucidn
no pueden aplicarse a otra distinta, sino que cada solucién que haya que
decolorar tiene que ensayarse independientemente. Se ha demostrado que ia
adsorcién del oolor por el carbdén es una reaccién definida de equilibrio
en la que intervienen o ayudan otros materiales distintos de las materias
coloridas para alcanzazr el equilibrio,

Cuando hay que comparar sobre una base pridctica diferentes adsorben-—
tes, pueden valuerse irazando isotermas de adsorcién con las muestras espes
ciales o los materiales en relacién con los que se utilizard el adsorbente.
De esata manera, puede evitarse el error, tan comin, de supomer que la rela
cién de ;os colores elininados con un mismo peso de adsorbente equivale a
la relacién de los pesos necesarios para eliminar iguales coloraciones.
Las relaciones peouniarias gque, por supuesto, oomprenden las de los precios
de los adsorbentes, variardn con diferentes grados de decoloracién cuando
lag isotermas no sean paralelas. En este caso puede verse que se llegard a
conolusiones falsas cuando se hagan comparaciones teniendo como base uu pun
to. Las isotermas permiten oalibrar el valor de una serie de muestras de
carbén para un grado de decoloracidnm y para todos los grados.”

Los carbones comerciales activados empleados como adsorbentes, se
agrupan teniendo como base su.estructura ffsica, sus propiedades y sus

aplicaciones en 4 clases: carbones decclorantes, adsorbentesde gases, ad~
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sorbentes de metales y medicinales. Ningin tipo de carbén puede ser emplea
do universalmente, ni ser eficaz para todos los fines. lLos carbones granu-
lados activados, que son mecdnicamente mds resistentes, relativamente uds
densos y muy aotivos, son los que hay gue emplear para la adsorcidn de ga-
ses y vapores industrialmente, aplicacién para la cual son casi siempre
indtiles los carbones decolorantes activos, blandos, finamente pulveriza—
dos y muy porosos.

Cuando un lfquido que contenga impurezas se pone en contacto con un
carbén, la atraccidn de éste sobre las impurezas serd mayor que la del 1if-
quidoc sobre las mismse. El carbdn adsorberd las impurezas, iales como ma-—
terias coloridas, olores y sabores, hasta que alcance un estado de equili-
brio, despuds de lo ocual el carbdén no eliminard ya estas substancias de di
cha solucidén partiocular. Si al llegar a este punto se separa el oarbdn de
la solucién y se introduoe en otre cantidad de lfquidec inicial (o mds obs-
curo), el carbén adsorberd mds impurezas del 1fquido hasta que llegue a una
segunda situacién de equilibrio, Fn esta segunda vez se adsorberdn menos
impurezas que en la primera, y si se utilizara el ocarbén por tercera vez,
la cantidad adsorbida serfa aiin wmenor. Tleioamente,'esta utilizacién del
"poder de reserva" del carbdn puede repstirse varias veces, pero en la —
prdctica son los faotores econdmicos, meodnicos y de trabajo los que deci-~
den la manere como debe emplearse el ocarbén y el nimero de veces que puede
reutilizarass,

Disminuyendo en forma adecuada las cantidades de lfquido que se pone
en oontacto con el carbén en cada tratamiento sucesive (lo que equivale a
aumentar gradualmente la proporcién de carbdn empledda), puede consexrvar—
se oconstante el poroentaje de impurezas eliminadas. De esta manera, tres
lotes distintos de lfquido, cada uno menor que el anterior, se decoloran
todos en el mismo grado.

La rapidez oon que se eliminan las impurezas de una solucién emplean-—
do el carbbn, es muy grande durante los primeros momentos del contacto y
alcansa gradualmente un punto en el gque aumentando el tiempo de contaocto
ne progresa la decoloracién. la eliminaoién del ocolor suele ser tanto ma-
yor cuanto mds alia es la temperatura. 51 se fijan el tiempo de contacto y
la temperatura, el porcentaje total de impurezas eliminadas varia directa
pero logarfimicamente con el poroentaje de carhén empleadc. Si dos solucio

nes, una de las cuales contiene una aantidad mucho mayor de impurezas que
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la otra, se someten a tratamiente durante un mismo tiempo de oontasto, a 1la
misma temperatura y utilizando cantidades iguales de carbén por unidad de
solucién, el poroentaje de impurezas eliminadas serd mayor en la solucién
mds diluida. También el pH‘tiene una importancia primordial en la decolora
0i6n per medio de oarbén aotivado; la mayorfa de los materiales ocoloridos
que se encuentran en la industria, estdn cargados negativamente, y de ordi
nario se oconsigue una decoloraoién mayor si se aumenta la acidez de las 80
luciones. Tanto el carbdén como la impureza que haya que eliminarse tienen
oarges eléqtricas, ¥y de los resultados obtenidos ge demuestre gue en gene=-
ral la efidiencia adsorbente depende en gran parte de las diferencias en
oargas eldctricas entre el carbén y la partfcula, el coloide o el oolor
(ion) que haya que adsorber. las curvas generalizadas de la siguiente figi
ra indican la relacién entre la acidez, la neutralidad y la alcalinidad de
las soluciones y la adsorcién por carbones vegetales de substancias com di

ferentes propiedades eléotricas.

A = NO ELECTROLITI
= ELECTROPOSITIV
C = ANFOTERA
= ELECTRONEGATIV

GRADO DE ADSORCION

pH 7 14

Se puede observar que la adsorcién de los materiales no electrolitos,
oomo el azdcar o la oafefna, es funcifn del carbén, y no es afectada por la
aoidez ni la alcalinidad. Los materiales eleotropositivos (colores rojo brj
llante) se adsorben con m€s eficacia en soluciones alcalinas, mientras que
los electronegativos (colores como el azul de metileno y la mayorfa de las
impurezag coloridas) se eliminan mucho mejor por el carbén en scluciones 4-
cidas.

las substancias anféteras, como los coloides, las protefnas y alguno:

occlores neutrales, etc., que, segin se tenga el valor del pH de la soluoiér
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pueden actuar como £oidos o basea, son adsorbidos méfs eficazmente cerca de
su punto isodlectrico, en que nc revelan propiedades dcidas ni bdsicas.

Un efeoto del pH sobre la adsorciénde cuervos coloridos es el que
obra frecuentemente sobre la solubilidad de dichos materiales. En el caso
de substancias anféteras, el punto isoeléctricoses también el de solubilie
dad mfnima., El pH de la solucién afectard al grado de disociacién del ocuer
po colorido. El pH del propio adsorbente es un faotor importante, ya que
puede afecter al pH de la solucién.

Fn la prdctica industrial no puedern conseguirse a memudd condiciones
8ptimas para la adsorcién, porque interviemen factores perjudiciales. Tene
mos el caso del azdcar en el cual el pH Sptimé es £cido, pero mo puede
afectuarse la adsorcidn en este pH debido a que sobreviene la inversién
del azidcar. En el caso de la ocafefna el pH mds perjudicial es el pH muy
bdsico debide a que hay una descomposicidn de &sta, lo cual puede ser com
probado al detectar la presencia de vapores de amonfaco, asf como la mer-
ma que se sufre en el rendimiento.
3.2.2.4 FORMA DE UTILIZACION DEL CARBON ACTIVADO,

La forma de utilizacidén del carbdén activado es bien sencilla. El
1fquido por tratar se mezcla muy bien, y se pone en Intimo contacto con
una cantidad de carbén que es determinada previamente por un ensayo de la
boratorio, se calienta la mezcla hasta la temperatura mds adecuada y se
agita durante 15-30 min, Luego, por sedimentacidén o por filiraocidn, se eli
mina el carbém del 1£quido, que retiene ahora las impurezas absorbidas en
su enorme superficie., Los resultados, desde el triple punitode vista de la
decoloraoién, la purificacién y desodorizacién, dependen mucho del grado de
ocontaoto conseguido, que a su vez es funcién de la finura del carbén, de
su suparficie efectiva y de la forma y continuidad de la agitacién.

ALGUNAS APLICACIONES DE LOS CARBONES DECOLORANTES,

PRODUCTO A MATERIAL 0OBSERVACIORES
TRATAMIERTO ELIMINADO
Acidos tartdrioo, oftrioco Color y coloides La eliminacidén facilita
¥y gdlico 1a oristalizaoién.
Vines Color, olor y Desodorizacién, clarifi
coloidea cacién y "envejecimiento™
Glicerina Color y ocoloides  Suprime la destilacidn,

impide la formacién de

espuma cuandc ge usa la
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Azicar de cafila y remolacha

Drogas: Acido salioflico,
salicilatos, quinina y sus
sales, acetanilida, TEINA &
CAFEINA, y otros alcaloides
Alcoholes, aceitea de acetona,
aguas de colonia y aceltes
egenciales

Agua potable

Color, coloides y

cenizas

Color, coloides,
gomas y diversas
impurezas

Color y olores

extrafios

Color, olor y

sabor

3+2.2.5 PROCESO DE CARBON VEGETAL.

En general, los procssos usados por los carbones son muy parecidos.

glicerina como anticon-
gelante.

RBeemplaza al negro ani-
mal y faoilita la refi-
nacidne

Fecilita la oristaliza-
cidn.

Le purificacién da un

producto me jorado.

Particularmente ¥til pe
ra suprimir el sabor de
bido a mimisculas canti

dades de impurezas.

Los licores de alto grado de pureza son tratados con carbén nuevo, el cual

despuéds de lavado es usado para decolorar licores mds impuros.

Un diazrama ilustrativo podrfa ger ol siguiente:
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Tangues de mezclado.

Filtros.

Licor puro no tratado,

Licor tratado por primera vez.
Lioor decolorado al siguiente
pago del proceso.

Licores y carbdén mezclados.
Carbén nusvo,

Carbén usado una vezZ.

Carbén usado dos veces a descar

ga.



La regeneracidn del carbdn vegetal se lleva a cabo por horneado en tubog
inclinados rotatorios, en um horno de quemadores de aceite, en el cual se admi-
nistra wa mezcla de vapor y aire en proporcifn adecuada para ayudar a la reacti
vaoidn. Posteriormente es tratado con HCl diluido, y finalmente neutralizado con
sosa cdustica a pE de 7.0. Para algunos tipos de carbdn vegetal, tales como el
"Darco", se reporia una eficiencia de 85 a 90 4 en reactivacién del raThin vege-—
tal original, y se recupera del 92 al 94 % del material metido al hormo.

Oiro tipo de carbdn, el "Worit", se hierve con 2 % de HCl para reaciivarlo,
se filtra y se mezcla con agua alczlina (80s: cdustica o carbonzto,, seguida de
i 3egundo calentamiento y filiracidnj a continuacidn es reactivado con calor en
dos pasos, uno a 400°C y el otro a 650°C.
lecezec USQ IEL oETRO ANIMAL Y EL CARBON ImCCLORALTE JUNTCS.

31 usar carbones vegetales con carbdn de hueso se basa en la considera-—
cxdn ~echa por Dedek y Kacl (1927) de que el carbdn vegetal actliz antes del oar—
bdn de hueso (nunca en orden contrario), incrementdndose asf la adsoroién de sa-
les, debido a que el carbdn activado atrae a las sales orgdnicae de sodio y POtz
sio, ¥y por adsorcién eleotrolftica adsorbe los anionee liberados, mientras que
al negro de cueso adsorbe los cationes.

taine y Badollet en sus trabajos de adsorcidén de coloides con negro animal
auesiran que €ste adsoroe los coloides irreversibles mucho mejor que los de tipo
rgversible (gomas, cerss, etc.), y es bien conocido que los carbones vegetales
acsoroen mejor 6ste dltimo tipo de coloides.

s recomendable también el afiadir primero el negro de hueso y después de
que ésie naya actuado, agregar entonces el carbdn vegetal, especialmente si se de
sea obtener licores de alio grado de refinacidn; también es recomendable para el
=1smo £ir tomar en cusnta la consideracidn hecha por Dedek y Xacl, de agrezar
primero el carbdn vegetal junto con el negro de hueso, y después agregar otra pe
queda caniidad de carbdn vegetal. Jon &sto se logran licores de alto grado, debi
do a la eliminacidn mucho mayor de olores indeseables, as{ como la cantidad de
color eliminada, que aumenta en wn 2 § 3 % con respecio a la utilizao0ién de car—
58n o negro solos. Blowsky y Bon em 1926, reportan un estudio comparativo de la
decoloracidn con los carbones decolorantes vegetales y el negro animal, siendo
1as conclusiones mis importantes reportadas a continuacidns

CARBOK ANTMAL. Ventajass 1) Fdoil regenmeracién por lavado y bormeado.

2) Pequefias cantidades de remplazo, entre 10 y
15 %, por peso del carbdn en el proceso.
3) Alta tecnologia desarrollada.
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Desventajas: 1) Crandes inversiones en la planta.
2) Granies cantidades de material a Drocesar.

Grandes cantidades de agua de lavado.

CARZCIT DECCLOR.:.TTZ.
Ventajas : 1) Simplicidad del proceso.
2) La cantidad de carbén requerida es pequefia y el
tiempo de proceso es corto.

X) Se requiere poca inversidn de planta.
4) Se requiere roca cantidad de agua de lavado.

\

/

Desventajas: 1, Orandes pérdidas en la regeneracidén ( > 5%/ciclo).

T

1e2626T OTRCY » SEIRILTES SXIZRLSHTADCS .

Debido al alto custo del negro de hueso se han tenido que experimentar
otros tipoe de adsorsentes, que sean nds baratos, que sus procesos de revivifica
cién sean mi: 6.tinos y, /0 que su poder de adsorcidn sea mucho mejor que el de é&e
te. Entre ellos rodsuos mencionar la bauxita y las resinas intercambiadoras de
iones:

I) Zauxita (aidrdxido de aluminio). Iste material ha sido ampliamente
utilizado vara substituir a2l negro animal en la decoloracidn de aceites lubrican
tes. Zin emvargo, no se encuentran estudios realizados empleandola como decolio-
ra:nte de crroductos tales como la cafeina (aunque si del azdcar).

In Ingliaterra se har exterimentado por algunos afios carbones artificiales
fabricados con bauxita mezclada con carbén activado. Los exrperiuentos realizados
:n la industria del agzdcar han demosirado vromesas considerables. Fn el mercado
1rteamericano existe un material de este tipo llamado comercialmente "Symthad".

II) 2=sinas intercambiadoras de iones. 31 estudio de la adsorcidn de im—
purezas coloridas en :oluciones vor redio de intercambiadores de iones es relati
ramente reciente; sin embargo, son amrliamente utilizadas en el tratamiento de
guas. zn la refinacidn de cafeina niede vresentar grandes ventajas, aunque es
1ecezario el estudio de la accidén de los diferentes intercambiadores con las di
"erentes soiucionesz de cafeina. Ln el vresente trabajo no se intentd la utiliza
2idn de los intercamtiadores debido a faciores de orden econdmico. Sin embargo,
e recomienda intentar el uso de las resinas como elementos adsorbentes o filw
trantes, lo cual puede ser el objetivo de futuros trabajos sobre el tema de puri
Ficacidn de cafeina.
1,2.¢.8 DZSCRIZCICH LEL METODO IE ADSORCION.

Los primeros pasos del broceso serdn semejantes a los descritos para el
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;rogﬁej\sio_ﬂdemeuistalizacionee, o seas

]) Homogeinizacién de los crudos.

_2) Disolucidn.

3) Bliminacidn de insolubles.

Como hemos visto anteriormenie, una cantidad de insolubles pasa a través de
o8 filtros, debiendo ser éstos eliminados en un paso subsecuente a la filtracién
' antes de dcta. En esta parte se versd como se eliminan las impurezas por el mé-
cdo de adsorcidn.

Para las pruebas realizadas se utilizd como adsorbente el carbdén vegetal
arca "Actibon", el cual es un polvo myy fino, de color negro y CoL gran poder
e decoloracidn.

Uné vez escogido el adsorbente, hay que determinar las cuatro variables de
peracién para cada tipo de cafeina. Estas variables soni temperatura, tiempo,
orcentaje de carbdn requerido y pH .

Una vez detemina.das estas variables, las cuales son dependientes en cier—
a forma de la calidad de los orudos (ya que unos tienen mis Zcidos orgdnicos,
ds substancias coloridas, etc., que otros), el siguienie paso ess

i) Ajustar el pH .
ii) Agregar el adsorbents, para lo cual me mantiene el ifguido entre 70
y 75°C.
iii) Se eleva la temperatura hasta la JSptima de adsorcién.
iv) Se deja en contacto el tiempo Sptimo.

Todas las operaciones anteriores son ejecutadas manteniendo agitacién con—
inua. Una vez efectuados los pasos anteriores se procede at

4) Filtracidn.

5) Cristalizacién.

6) Separacidn de cristales.

Una vez separados los oristales se comprueba su pureza. Si ésta es satis—
wctoria (USP), se manda el Froducto a secar y emvasar. Si nc lo es, se repite
L proceso.

7) Las aguas madres de cristalizacidén obtenidas una vez separados los cris
les pueden ser procesadas de las siguientes formass

a) Bvaporadas y oristalizadas.

b) Evaporadas, tratadas con adsorbente y oristalizadas.

c) Empleadas para disolver crudos.

d) Empleadas para disolver cristales despuds de un primer paso de ad-

sorcidn.
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a) Las aguas madres provenientes de un primer paso de adsorcidén son adn be
tante impuras y por tanto la cafeina que de ellas se obtengm serd bastante impu-
ra, por lo cual no siempre es conveniente ests paso para aguas madres de ﬁrimera
cristalizacién, Cuando es necesario un segundo paso de adsorcidn (en el 90 % de
los crudos manejados), las azuas madres de segunda cristalizacidén son bastante
puras, obteniéndose en algunos casos cafeina USP por simple evaporacidn del sol-
vente y cristaiizacidn.

b) Muchas veces las aguas de primera, que no son de cali suficiente va-
ra obtener carisina 3P, perc son de suficiente ¢alidad como para voder ratarlas
con un noco de adsorbente una vegz evaporadas, Iilirarlas y crisitalizari:s dande
cafeina pura, sor. tratadas por éste método.

2} an ia nayorfa de las veces, las aguas nadres de primer paso sor smtlaa-
das tara recibir nuevas cargas de orudos, con lo cual se svitan la acumdacidn d
aguas y 9l consumo excesivo de agua Cresca en .a plaata, Zespuds ie que es33as
aguas madres han sido recirculadas varias wveces, las lxpurezas conianlcas en
ellas son Jemasiadas, haciéndose entonces contraproducenis sl usarias como asua
de disolucidn de crudos, entonces se les lleva a concentrar hasta zlcanzar un
procedio da 40 % de sdlidos disueltos, tratadas con carbdn de desaecao iei jue
ya oaya sido utilizado varias veces) y filtradas. _uego se cristi-izac y 36 aia-
den los cristalas octenidos de 9_.as al inicio del proceso, como s1 Jusran SIu—
dos. Los licores sobrantss Se jumtan con otros del mismo tizc 7 3e v.a.7aEnL 4
concentrar, siguiendo ei procedimiento anterior. Este procedimisnto se repetica
hasta gue 1.3 analisis de las aduas demuestiren que la caniided e cafefea disuel
ta es desvprecizhle.

d) Zuando se cismen asuas madres de un sesundo paso de adsorcidn, gque tras
de sexr concentracas y cristalizadas no se obtuviera cristales UTSP, se acostumbra
utilizarlas rara zx3olver cristales gque ya4bayan sido “ratados una vez con adsor
bentes

Z1 diasrama de ia figura 3.2 ilustra en forma de bloques este método de Te
finacidn por adsorcidn.
302e2.9 PARTE ZXZLRLGENTAL

Ze utilizardn los crudos de 84 % y 69 % de purezay como adsorbente el
carbén activado vegetal de marca "ACTIBCHM, el cual es un carbdén decolorante he-
cho de madera, en forma de polvo fino {150 2 2C0 mesh, o se a que atraviesa las
mallas de 150 a 200), con una densidad aparente de 0.336 a C.432 g/cmB, con un
didmetro de poro prozedio de 8 a 30 A (angstroms), con una drea superficial de

1000 a 1500 mZ/g , de cardcter dcido (pH 3~4).
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Un solo tratamiento con carbddn no -fue suficiente en la mayorfz de los ca-
sos (95 %) y por lo tanto hubo necesidad de dos y hasta tres pasos de adsorcidn.
Esto es debido a que este tipo de carbdn alcanza el equilibrio sin haber adsorbi
do todas las impurezas, las cuales quedan retenidas en el agua y por lo tanio la
cristalizacién se efeotda alrededor de ndcleos sucios. Las impurezas adsorbidas
no agotan el poder de decoloracién del carbdn, por lo que es posible reutilizar-
lo para decolorar licores mids impuros o aguas de desecko.

Para ambos tipos de crudos utilizados se daterminaron las variables de rea
cidn: pi, temperatura, tiempo y cantidad de carbdén. Las determinaciones fueron
hechas por duplicado y los datos reportados son el promedio de los dos experimen
tos. En la tabla No. 1 se reportan combinadas todas las variables de Teaccidnj
tomando en cuenta para los rendimientos Unicamente la cafeina que cubria las es-
pecificaciones U3P, se elabord para la cafefna H.A.G. la tabla No. 3.2. Una ta-—
bla equivalente para la cafefna G.F. se rerorta en la tabla io. 3.3, encontrindo

se que para este tipo de cafeina se necesitaban tres pasos de adsorcidn.

TABLA No. 3e1. Variables Gptimas de reaccidn para sl método
de adsorcidn. Cafeina H.a.G. {84 %)

TEM{PERATURA  TIEMPO % CARBON POR PASO VALORES DE oE
90°¢C 60 min 10 % Toda la gama
95 20 6 6, 10 y 12
95 25 8 2, 4, 6, 8y 10
95 25 10 Toda la gama
95 30 4 12
95 30 6 2, 6, 8, 10 y 12
95 30 : 8 Toda la gama
95 30 10 Toda la gama
95 60 4 12
95 60 6 2, 4, 6, 8, 10y 12
95 60 8 Toda la gama
95 60 10 Toda la gama

OBSERVACIONES A LA TABLA 3.1.

i) Las experiencias realizadas para temperaturas inferiores a 90°C no die-
ron resultados positivos, para ningin valor del pH, por lo que no se reportan.

ii) El trabajar a 90°C puede ser comveniente, sin embargo la cantidad de ad
sorbente requerido en cada paso (10 %) implica gran cantidad de pérdidas del al-
caloide por adsoroién ( ver las grdficas 3.1 y 3.2 mis adelante).
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iii) E1 trabajar a pH mayores de 11 puede ser perjudicial debido a la descom
posicién parcial del alcaloide a pH elevado. 4s{ como el trabajar a pH muy bajos
(menores de 3) implica riesgos de operacidn y mayor corrosidn.

iv) De acuerdo a las observaoiones anteriores, para la determinacidn de ren
dimientos nos basaremos inicamente en las variables "no peligrosas”, que sons
95°C, 6 ¥ 8 % de carbdn, pH de 4 a 10 y los tiempos Sptimos (30 y 60 min en cada
paso de adsorcidn).

Para la determinacidn de rendimientos, se siguid la siguiente secuencias

1) Disolver los crudos, ajustar el pH desde 4 hastd 10.

2) Agregar el porcentaje requerido de carbdn, dejar el tiempo rredetermina
do de contaoto, con agitaoién continua, filtrar, dejar cristalizar y separar los
cristales y las aguas.

3) Redisolver los cristales en agua limpia, ajustar nuevamente el pH, agre
gar la segunda porcidén de adsorbente, de jar en contacto con agitacidén y filtrar.
Cristalizar, separar los oristales de sus aguas madres, lavarlos perfeotamente
con agua destilads o agua tratada fria, secarlos, pesarlos y determinar su pure-
Zae

4) Las aguas madres de primera cristalizacidén se llévan a la concentiracidn
adecuada (hasta w 40 % de sdlidos), se cristalizan nuevamente y esta cosecha se
agrega a la de cristales de primer paso de adsorcidn y se tratan juntas (inciso
3).

5) Las aguas madres sobrantes del paso anterior se llevan a sequedad y se
determinan contenido de sdlidos disueltos y pureza de los mismos. Industrialmen—
te ¥ en general en ningin proceso se recomienda hacer ésto, pero se realizd con
objeto de realizar um balance de materiales.

6) Las aguas madres de segunda cristalizacidén se llevan a concentracién
(40 % s8lidos), se dejan cristalizar, se separan los cristales de sus aguas ma—
ires, se lavan perfectamente con agua fria (destilada o tratada), se secan, se
jeterminan tanto su pureza como el rendimiento. Esto se hi%o en el labcratorio
para poder llevar un control en el balance de materiales; no se recomienda a ni
rel industrial el secar estos cristales antes de determinar su pureza, para que
:n el caso de nmo cumplir con las especificaoiones USP, se vuelvan a tratar por
1lgun método igual o diferente a éste. Las aguas madres se tratan igual que las
lel inciso (5).

los datos obtenidos se reportan en la tabla 3.2 con los pardmetros siguien
tess temperatura de ebullicidn (93-95°C), tiempos de 30 y 60 min, dos pasos de
wdsorcidn, con 6 u 8 % de carbdn en cada paso, y ©H de 4 a 10.
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4COTACICIES A LA Ta3LA 3.2.

X

H

3] aQ o

H o) 9 Hom Q@

porcentaje de carbdn (en base de crudos alimentados) ror paso.

tiemro de reaccidén (en min) rara cada paso de adsorcién.

PH de reaccidn. Cabe ceralar que después de agregar el carbén y dejar
lo reaccionar, el pH de la solucidn desciende a pPH =4.

rendimiento de los cristales puros y secos. La base es el 100 % de ca

feina en los crudos (sin tomar en cuenta la pureza).

: pureza d¢ los cristales (base USP igual a 1.0).

: rendimiento de las aguas madres de 2a. cristalizacidn, evaporades y

cristalizadas nuevamente.

pureza de los cristales del inciso (F) (base USP).

: sélidos de aguas radres de 1a. cristalizacidn, llevadas a sequedad.

pureza de los cristales del inciso (H), tase USF.

s8lidos de aguas madres de 2a. oristalizacidén llevadas a sequedad.
pureza de los sélidos del inciso (J), base TSP.

FENDINIELTO TCTAL (para balance de materiales), calculado sumando el

producto de cada rendimiento por su pureza y todo ésto entre 84.

: RENDLHIENTO HEAL de cristales USP? (suma de cristales USP/34).

TAELSY 3.2 Rendimientos de cafeina H.a.G. (84 %) para las variables escomd

30

60

30

60

das, a la temperatura de ebullicidn y bpresidn atmosférica.

c D E 7 G Ed I J K L M

4 64.4  US? 3¢5 0,99 4.7 0.70 4.4 0.95 96.8 76.7
6  65.8 TSP 2.3 USSP 4.9  0.70 3.3 0.97 97.9 89.4
8  65.7 USP 9.3 TP 4.9  0.70 3.9 0.97 97.9 %9.3
16 64.2 USP 9.4 0.98 5.2 0.8 4.3 0.95 96.5 T6.4
4  64.1 TSP 8.7 USP 4.5 0.71 3.8 0.96 94.8 86.7
6  65.4 ISP 9.0 UST 4.6  0.72 3.7 0.98 96.8 83.6
7 64.3 ISP 8.1 0.99 4.8 0.7 4.0 0.35 94.5 76.5
8  65.4 USP 9.1 USP 4.5  0.72 3.9 0.98 97.1 98.6
10 63.9 1P 8.9 USSP 4.8  0.72 3.8 0.95 95.1 86.7
4 63.86 TSP 6.5 USP 4¢3  0.72 3.4 0.97 91.7 86.1
6  65.1 TSP 8.9 ISP 4.5  0.73 3.5 0.99 96.1 88.1
7 63.8 (3P 8.0 0.99 4.6  0.70 3.9 0.96 93.7 76.0
8  65.1 TSP 8.9 USP 4.3  0.73 3.6 0.99 96.1 88.1
10 64,0 USP 8.7 USP 4.5  0.73 3.5 0.98 94.5 86.6
4 63.5 TSP 8.3 USPE 4.2  0.73 3.1 0.98 92.7 85.5

continua.ees



TABLA 3.2 7CXT.

A B C D E F G H 1 J K L 51
8 60 6 65.0 USP 8.6 P 4.3 0.73 3.1 0.00
7 63,5 TP 7.8 WP 4.5 0.71 3.7 0.97
65.0 USP 8.6 WP 4.3 0.74 3.2 0.9%
10 £3.9 ITF 8.5 1P 4.3 0.73 3.3 0.99

CESERVACICIZS & La TSBLa 3.2

1) De la tabla anterior podemos concluir que los mejores rendimientos de

cafeina USP se dan por lo general en medio un poco dcido (od 6) o ligeramente
sico (pH 8), para los casos reportados en este tiio de cafeina, con tem:eraturs
de ebullicidn y > de carbdn de 6 y 8 .

2) El tiempc parece ser un factor importante en este tivo de cafeinz, de
bido a que el carvdn no adsorbe mds impurezas después de 30 min, zero ei ocluve
cafeina después de este tiem.o.

3} Por lo anterior, y tomandc como base la tabla, la combinacidn 6ntiza
de variables de rraccidn para este tiio de o:fefna es : pH de 6-Z, ’C min de reac
cidn a la temireratura de ebiliicidn de la solueidn y 6 % de carbdn vegetal acti
vado en caca raso de adsorcidn.

Para todos los cazscs zxntoriores, el carbdén vegetal fue agresado en una por
¢idn a la solucién, o sea ¢l 6 % en cada paso; sin embargo, en rruebas subsecuen
tes a €stas, se comprobd que £i el carbdén se agresaba en paries, la cantidad ne
cesaria para el se;ndc paso lograba ser disminufda hastz en un 2 %5 los Gdatos
obtenidos con esie tiio de adicidn fueron bvastante satisfactorios, Zebido a gue
un primer paso de adsorcidn con un 6 % adicionado en rartes, dejando reaccionar
cada parte por es:icic de 15 _ 20 min, para lograr 1l» calidad TP el siguiente
paso de aasorcidn necezitaba Unicamente el 4 % de carbén , adicionsdo en dos rar
tes de 2% cada una, con el mismo tiempo de reaccidén de 15 a 20 min, disminuyendo
con ésto la cantided de cafeina adsorbide en el carbdn, y aumentando un poco la
cantidad d¢ impureras zdsorbidas, debido a gue al alcanzar el eouilibrio una can
tidad mfs requeda de carbdn y agrezarle mds carbdén, el equilibrio de esta nueva
porcién alcanza a adsorber mavor cantidad ds impurezas.

Para las experiencias utilizando cafefna Generml Foods (69 %) se hicieron
las siguientes consideraciones:

1) No se trabaiari a temperaturas de 75, 80 y £5°C, debido a que si vara
la cafefna mds pura no se ottuvieron resultados positivos a estas temperatures,

10 se obtendrian tamtoco rarz este tipo de cafeina mds impura.

2) Le temperatura de 90°C serd terhién desechada devido a la gran cantidad

ie adsortente que se req: iere para tratajar a esta temperatura.
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3) Hubo necesidad de dar tres pasos de adsorcién para este tipo de cafeina
para poder alcanzar el grado farmacopea.

4) Siendo también la adsorcién funcidn del tiempo durante los primeros mi-

nutos, también desechamos el trabajar a tiempos menores de 15 min. Los tiempos

de reaocidn fueron entonces de 20, 25, 30, 45 y 60 min. En la tabla 3.3 se repor
tan los resultados.
ACOTACIONES A LA TABLA 303

A 1 porcentaje de carodn en cada paso de adsorcidn (3 pasos), en base a

el

BRSO

crudos alimentados.

tiempo de reaccién para cada paso de adsorcién, en min .

pH en cada paso de adsorcidn.

rendiniento de los cristales puros y secos, en base a crudos alimenta-
dos, sin tomar en cuenta la pureza de &stos.

Pureza de los cristales {base USP igual a 1.0).

rendimiento de aguas madres de tercera cristalizacidn, evaporadas y
cristalizadas nuevamente.

pureza de los cristales obtenidos sn el inciso {F).

s8lidos en aguas madres de primera y segunda cristalizaciones (estos
licores se juntaron y se trataron como si fueran uno solo).

pureza de los sdlidos del inciso (H).

s8dlidos de aguas madres de tercera cristalizacidn llevadas a sequedad.
pureza de los s8lidos del inciso (J).

Bendimiento total (para efeoto del balance de materiales); se calcula
sumando el producto de cada rendimiento por su pureza y todo ésto di—
vidido entre 69 .

rendimiento real de cristales USP ( la suma de todos los rendimientos
de cristales USP y divididos emtre la cantidad real de cafeina alimen-
tada, la oual es igual al peso de los crudos por la pureza de los mis-
mos, o sea poT 69 % ).

TABLA 3.3 Rendimientos de cafefna para las variables escogidas, a la tem-

45

peratura de ebullicidn (93-95°C) y a la presidn atmosférica.
Cafeina G.F. de 69 %.
¢ D B 7 ¢ ®E I J £ L M
38.4 TP 11,0 0.97 18.7 0.57 5.3 0.96 94.0 55.7
38,6 TSP 11.0  0.98 18¢8 0.57 5.4 0.96 94.6 55.9
10 38.7 UsP 109  0.98 1848 0.57 5.4 0,97 94.7 5601
6 38,3 USP 10,5 0.98 18.5 0.58 5.7 0,97 94.0 55.5



B c D E F G H I J K L N

4 60 8 38.6 Usp 10e6 098 18,7 0.58 5.6 0.97 94.6 55.9
10 38.5 UsP 10.3  0.99 18.7 0.58 5.7 0.97 94.3 55.8

6 30 2 40.3 USP 10s6 0.98 17.2 0.58 5.7 0.97 95.9 58.4
40.5 UsSP 10.6 0,98 17,3 0.59 5.6 0.97 96.4 58.7

40.5 Usp 10.6 0.99 17.1 0.59 5.7 0.98 96.6 58.7

10 40.3 UsP 10.3  0.99 17.5 0.57 5.4 0.97 95.2 58.4

6 45 2 41.9 usp 10.0 0.99 16.0 0.59 5.3 0.97 96.2 60.7
4  42.0 USP 9.8 0.98 16.0 0.58 5.4 0.97 95.9 60.9

6 42.1 UsP 9.6 TUSP 16.1 0.59 5.4 0.99 96.4 74.9

8 42.3 UsP 9.6 TSP 16,1 0.59 5.1 TUSP 96.3 82.6

10 42.1 UsP 9.8 0.98 16.0 0.58 5.3 0.97 95.8 61.0

42.1 usp 9.5 USP 16.5 0.58 5.0 TUSP 96.1 82.0
42.0 usP 9.7 TUSP 151 0.59 5.0 USP 95.1 82.2
42.0 USP 9.6 0.99 15.2 0.59 5.2 0.97 95.0 60.9
42,0 UsSP 9.7 TUSP 15.3 0.60 5.0 USP 95.5 82.2
42.1 USP 9.6 0499 1501 0.59 5.1 0.97 94.8 61.0
42.1 UsP 9.7 USP 15.4 0060 4,9 USP 95.6 82.2
10 42.1 UsP 9.6 0.99 15.1 0.59 5.0 0.98 94.8 61.0
12 42,2 USp 9.6 TUSP 1546 0.59 4.7 USP 95.1 81.7

-

[« IIER . NIV S SR

OBSERVACIORES A LA TABLA 3.3 .

1) De la tabla anterior podemos conoluir (como en el caso anterior) que los’
e jores pH para trabajar son 6 ¥y 8. Habiendo encontrado mejores resultados a pH
2, no se eligid éste Jebido a que, sobre todo en este tipo de cafefna, la des-—
omposicidén parcial del alcaloide es notoria.

ii) Podemos observar también que el tiempo Jptimo de reaccidn en cada paso
s de 45 min (30 min para la cafefna de 84 % de pureza).

iii) De todo lo anterior podemos decir que las condicionmas Sptimas de trabajo
ara este tipo de cafeina sons TEMFERATURA IE EBULLICION, pH 8, 45 min IE REAC-
TON PARA CADA PASO DE 6 % DB CARBON ( 3 pasos).

202,10 RECUPERACION DE LA CAFEINA ADSORBIDA EN EI CARBON.

La recuperacién de la cafeina del carbdn se basa en la suposicidn de gue
e establece un equilibrio entre la adsorcidn y la desorcidn. El carbdn, una vesz
ue ha actuado completamente ( de dos a tres veces, dependiendo del tipo de solu
idn), retiene lo adsorbido por um cierto tiempo, por lo tanto puede ser suspen—
ido en solvente limpio y soltarda entonces una cantidad relativamente grande de

o que haya adsorbido. Para este fin se experimentd conm agua y con sclveie orga-
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nico (cloroformo). Se hicieron varias rruebas, obteniéndose resultados satisfac
torios a nivel laboratorio. Las pruebas fueron las siguientess

1) Carbdn usado dos veces, al poco tiempo de salir del filtro, estando toda
via himedo. Se puso en solucién con agua a ebullioién, durante 30 min, se fil-
trd y los licores se concentraron, se enfriaron y se dejaron cristalizara

_2) Carbén usado dos veces, después de un cierto tiempo de haber salido del
filtro. Se siguid el mismo procedimiento del inciso anterior.

3) Carbdn usado dos veces, del tipo (1), con solvente orgdnico.

4) Carbdn usado dos veces, del tipo (2), con solvente orginico.

PARTE EXFERT.ENTAL. DESCRIPCION IE LOS YETCDCS Y 2ISULTADCS.
El procedimiento usado para la extraccidn acuosa fué el siguiente:

i) El carbtdn se agrega a wna cierta cantidad de agua cercana a la ebulli-
cidn (aproximadamente 10 veces la cantidad de carbdn empleada).

ii) La suspensidn se deja ebullir durante 30 min, teniendo cuidado con la
ospuma que se forma, y manteniendo agitacidén continua.

1ii) La solucidn es filirada en caliente. La coloracidn de las azuas es de
un color rojo clarc, lo que recuerda un poco la coloracidn de las axuas madres
de primer paso de adsorcidn para la cafefna de 84 % de pureza.

iv) La solucidn filtrada se lleva a concentracién hasta aproximadamente un
décimo del volumen original. E1 color se hace mds obscuro.

v) La solucidn concentrada se deja cristalizar, se separan y lavan los
cristales, se secan y se determina su pureza y rendimiento. Los Zatos estidn re-
portados en las tablas 3.4 7 3.5, para cada tipo de cafeina estudiadoe

Para el carbdn usado dos 7eces y que habfa eido almacenado, se siguid el
mismo procedimiento, sin embargo no se llevd hasta el final debido a que al sus
pender el carbtdn en el z2gun caliente y llevar la solucidn a ebullicidn, se pre-
sentabs un fuerte olor amoniacal, lo cual es sintoma de descomposicidn parcial
de la cafefna.

TABLA 3.4 Rendimientos y pureza de la extracoidn de cafefna del ocarbdn.

Cafeina H.A.G. de 84 % de pureza.

EXPERTENCIA HEEND. IE CRIST. PUREZA SOLIDOS PUREZA
1 765 % 0.42 8.1 % 0.30

2 T3 % 041 8.8 % 0.33

3 6.9 % 0.43 8.5 % 0431

4 7.0 % 0.40 9.0 % 0.30
promedio 1.2 % 0.415 8.6 % 0.31
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TABLA 3.5 Remdimientos y pureza de la extraccidn de cafeina del carbdn.
Cafefna G.F. de 69 % de pureza.

EXPERTELCTA REND. I¥ CRIST. FPUREZA SOLIDOS FUREZA
1 9.7 % 0.37 10.5 % 0.28

2 9.5 % 0.38 10.7 % 0.25

3 9.8 % 0.37 10.7 % 0.28

4 9.3 % 0.36 109 % 0.27
promedio 9.58% 0.37 10.7 % 0.27

OBSERVACIONES A LAS TABLAS 3e4 Y 3.5 .« )

De las tablas anteriores podemos observar que la recuperacién de cafeina
del carbén ( 7.5 ¥ 9.58 4 en promedio para las cafefnas de 84 % y 69 % respecti
vamente) puede ser importante; sin embargo es necesario haocer ciertas considera
cicness

i) La cantidad de agua necesaria es mucho muy grande.

ii) La necesidad de evaporar tanta agua para poder cristalizar la solu-—
cidn imrlica grandes gastos en equipo y servicios.

iii) La descomposicidn de la cafeina en los carbones "viejos" hace imposi-
ble tratarlos por este método.

iv) Para poder utilizar este método hay que hacer un anilisis econdmico.

En experiencias rosteriores se comstatd que el método puede ser mejorado
nediante acidulacién del solvente, lo cual incrementa la recuperacidn de alca-—
loide adsorbido, disminuyendo la cantidad de solvente requerido y permitiendo
obtener licores mas claros y cristales mAs puros, que permitieran mezclarlos
con otros licores intermedios del proceso. Siempre serd recomendable neutrali-—
zar los licores de extraccidén para evitar excesiva corrosidn y aumentar las re—
cuperaciones psr raso de cristalizacidn (ver otros métodos de purificacidn en
incisos siguientes).

Los porcentajes reportados en las tablas anteriores estan calculados en
base a la cantidad de carbdn alimentada. Las aguas que se obtienen de la extrac
cidn pueden ser tratadas por diferentes métodos para aumentar su pureza ¥y permi
tir mezclados con otros licores.

Para dar una mejor idea de las posibilidades de pérdidas por adsorcidn
y ooclusidén de alcaloide en el carbdn, se elaboraron graficas de adsorcidén de
cafeina USP contra porceataje de carbdn utilizado, las cuales se anexan a conti
nuacidn (griaficas 3.1 7 3.2).

3.2,3 METODO IE ELT.ILVACICH IE DMFUBEZAS POR IRFECACION .

Tal y como se ha mencionado anteriormente, los licores de crudos contie-—
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nen materiales insolubles, eliminables por medios mecdnicos, en virtud de su ta
mafio, pero también contienen una apreciable cantidad de suspensiones finas y
substancias dispersas, retenidas por la solucién, asi como gomas, pectinas y
otros coloides, que escaparin a la clarificacién mediante cribado e incluso a
la filtracidne.

Estos licores generalmente son neutros o ligeramente alcalinos (7.0 a 7.2
de pH), y lo mismo puede afirmarse de los licores qus se obtienen de las aguas
madres de cristalizaciones sucesivas de los crudos, los cuales contienen la ma—
yor proporcidén de las impurezas de los crudos originales que hanApasado los tra
tamientos previos y han permanecido disueltas en el solvente acuoso, y que con—
centradas por la evaporacidén de &ste, dificultan cada vez mds la recuperacidn
de cristales afin contenidos en los licores.

Un método muy eficaz de purificacién que puede utilizarse es la defeca—
cidn de estas impurezas. La defecacidn puede ser definida como "el tratamiento
de un licor de crudos,de licores de lavado o de aguas madres, mediante ciertas
substancias y calor, para proporcionar una forma de cambiar el estado de sus-
pensidn de las impurezas que permita su eliminacidén por filtracidn o sedimenta
0idn, mientras que el alcaloide permanece disuelto en 1los licores!. Este cam-—
bio de suspensidn se realiza mediante la formacidn de wm precipitado floculen—
to durante el calentamiento, para adsorber los coloides y aglutinar la materia
suspendida, al provocarse cambios de pH en la solucidn con la adicidn de subs-
tancias adecuadas. Generalmente este cambio de acidez o alcalinidad en la solu
cidn se realiza en forma combinada en el proceso para garantizar la mixima eli
minacidn de impurezas. Muchos de los 4cidos orginicos son eliminados ggnerando
sus sales, que son insolubles; la materia albuminoide es coagulada; parte de
la pectina y la materia colcrida es destruida o transformada a incoloraj y se
aprovecha la adicidn de este tipo de substancias llamadas defecantes para un
arrastre predominantemente fisico.

Un gran mimero de defecantes han sido sugeridos o experimentados en dife
rentes industrias de la refinacidén, tales como las del aziicar, tanto de cafia
como de remolacha, del papel ¥ la farmacdutica en general, aunque incluso pue-—
de mencionarse a la industria minera. Sin embargo, es obvio decir que'no todos
pueden ser utilizados em la industria de la cafeina.

Entre los mejores defecantes que existen estdn la sangre y la albimina de
huevo, pero es obvio decir que s6lo a escalas de laboratorio son utilizables.
Entre las substancias defecéntea utilizables para oclarificar las soluciones de

cafeina se han estudiado: la cal, la sosa, el acetato y el subacetato de plomo,
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el negro de hueso, el acetato de zinc, el &xido de magnesio y combinaciones de
algunos de &stos con substancias como el dcido sulfirico, el sulfuroso, el sulf
hidrico, el fosférico, el carbbnico, el acético o sus equivalentes.

La defecacidn, no importa el tipo de defecante, es llevada a cabo en de-
fecadores o "blowups', que son generalmente tanques cilindricos de fondo c¢cdnico
para facilitar drenado y limpieza, y acondicionados con agitadores y algin me—
dio de ocalentamiento.

3.243.1 LA CAL COMO AGENTE DEFECANTE.

La cal, nombre comin que se da al Sxido de calecio (Ca0) o bien a su for
ma hidratada Ca(OH)Z, es uno. de los defecantes mds estudiados en las industrias
refinadoras, por su gran eficiencia, manuabilidad, disponibilidad y bajo costo.

En realidad, la accidén quimica de la cal, de naturaleza bdsica, se limi-
ta a modificar el pH, factor determinante de la operacidn, y a la meutralizacid
de los 4dcidos orgianicos presentes en la solucidn, ya que las sales cdlcicas de
éstos (tartarato, oxalato, etc.) son insolubles en agua. Pero puede afirmarse
que esta elirminacidén de impurezas debida a su accidén quimica no es tan importan
te como su accién‘fisica de arrastre. Al formarse el precipitado de las sales
insolubles combinado con la masa del defecante, tiende a precipitarse y deposi-
tarse en el fondo del recipiente; el material coagulado atrapa vor oclusidn las
impurezas susypendidas y las lleva consigo en su descenso. Gstos lodos deposita-
dos pueden ser entonces eliminados vor filtracidn o simple decantacidn.

Abora bien, la experisncia demuestra que el uso de oal, defecante bdsico
como Unico medio de clarificacidn, tiene ciertas limitaciones que resultan en
inconverientes sumamente necesarios de evitar:

1) Los excesos de cal llegan adisolverse y no pueden ser eliminados por
filtracidn, impurificando la cristalizacidn.

2) La cal no esti excenta de contener otro tipo de sales como el g0,
6xidos de hierro, arena y piedras no quemadas. Las sales de hierro y silicjo
causardn incrustagiones y depdsitos en las tuberias, evaporadores, etc., y las
sales de magnesio dificultan la defecacidn y aumentan la dureza del agua.

Debido a ello, generalmente se ha combinado la cal con oiras substancias
que auxilien su labor, tales como: P2O5 (en sus varias formas comerciales), &ci
do fosférico, dcido carbdénico (como COZ)’ jcido acético, tierras diatomdceas,
carbones animales y vegetales, etc. Estas substancias generalmente favorecen el
control del color, haciendo mds claras las soluciomes resultantes; control del
exceso de alcalinidad y eliminacién de sales cdlcicas; y auxilian en la filtra-

¢idn y la adsorcidén de sales y colores.
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En muchos casos de clarificacidén industrial, el uso de cal y calor exclusi

vamente garantiza calidades adecuadas de clarificacidn; en otros, el uso de are:
tes auxiliares de éstos se ace necezario sara tratar soiuciones de magor ~—ado
de inpurificacidn, y cuando es necesario obtener un producto de alto grado de
rureza, como et el ceso que nos incumte.

la clarificacién con cal ; calor puede incluso variar en la forma de rea—
lizarse, vero en general suficiente cantidad de cal es afiadida :2ra neutralizar
los 4cidos orgénicos rresentes, después de lo cual la temreratura es elevada 2
ra alcanzar el vunto de ebullicidn o incluso mds, si se utiliza recirpientes a
rresidn & cambiadores de ca.or adecuados. Zste tratamiento forma un precipitado
de comncsicién compleja, rarte més ligero 7 ;arte mas pesado que el licor, y el
cual contiene sales insolubles de calcio, albliminas coaguladas y rrrorciones va
riables de ceras, grasaa y resinas. La seraracidn de este precirpitado es reali-
zaca casi universalmente tor sedimentacidn y decantacidn, va Gue ésto rroporcio
na apreciables ventajas en la decoloracidn, 2si como en la eliminacién de coloi
des.,

Tel grado de vurificacidn vprimaria se obtendri la calidad ¥ gficiencia ma
yor en las subsecuentes oleraciones del proceso, especialmente aumentando el ren
diniento final del producto. Los pasos del proceso y las modificaciones & varia
ciones que cada raso puede tener puecden resumirse como sigue:

1) rorma de afiadir la cal: como lechada § como rolvo. Regulando la canti-
dad de ésta por meiio del pH.

2) Homento de adicidén de la cal: antes de calentar, con tiempo dilatado §
incremento del tiempo de reaccidn antes de calentar, después de calentar & frac
cionalmente antes y después de calentar.

1) Temreratura empieada: de ebullicidn a rTresidn atmosférica, con sotreca
lentamiento o en dos etapas.

4) Tratamiento de licores de diversas procedencias: sencillo (todo junto),
coipuesto {mezclar rartes rara obtener una iroviedad media) o seyarados (cada
mo irdividualmente tratado).

5) iiétodo de sedimentacidn: en sedimentadores abiertos o en sedimentadores
cerrados continuos.

6) Tratamiento de los licores: filtrarlos o mayor tratamiento.

7) Tretamiento de lodos y costras: filtracida senoilla, doble filtracidn
(con redisolucidn) o resreso a tratamiento de defecacidn separadamente o con
licores ligeros (como por jemplo aguas mis limpias de alguna posterior crista—

lizacidn).
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3s ovidente que la combinacidn de las modificaciones de estos diferentes

rasos hacen vosible

un amplio niimero de procedimientos. Fosteriores complicacio

nes saldrdn de la adicidn Je alguma substancia auxiliar.

In general todemos estipular un método corriente, sencillo y eficaz que

cumpla con los requisitos anteriores, dejando claramente establecido que serd

necesaria mucha investigacidn de todas las modificaciones posibles, trabajo que

bien justificado estard dada la naturaleza del proceso y de lo valioso del pro-

ducto.
3e2+3.2 DESCAIFCICY

aadis L w
La vtrictica

becha a la dencidad

~

3oL :RC ESC DZ FURTICACICY IE LICOXES ZLFLEaLDO CiL UIICA-

~%. comin de adicién de la cal es en la forma de wna lechad:

dezeada en un taaque, COomo una suspensidn en agua, y luego

circulada 2 los defecadores, tien sea en forma continua o intermitente. La adi-

cidn en rolvo de la

cal genera pronlemzs de a:zlutinamiento y es demasiado lenta,

72 que la cal es dificil de disolver. La solubilidad de la cal en los licores’ se

incrementa con el contenido de azlcares y del alcaloide, y decrece con el incre

mento de la temperatura. 4 80°2 {17397} se ha observaio que de .2 a 0.3 7 e

v

I

2l se disuelven er una solucidn de 10 a 15 i de cafeina cruda (dato experimen-

tal).

Zn seneral no

se recomienda el uso de la cal directaments en forma pulver:

zala, ya jue en ciertas turciones del licor habré sotretratarmiento y otras lo S€

rdn insuficientemente. .ientras sue la lechada puede mezclarse mds rdapidamente ]

su accidn es mds uniforme.

Una concentracidén rmanuable zara la lechada es de 15°2€, muy usada industr:

mente. e recomienda no usar una lechada de mds de 20°Bé ya que podria haber prx

blemas con las bombas y tuterfias. 1 contiavacidn se sresenta uma tabla gque nos

relaciona los °Lé (Baumé) con =. conterido de cal de una lechadas

.
°32é

(1l

La adicidn de

.

DIEIDAD g Ca0/1 % Ca0 TN g 8,0/ Cal
’ FESO -
1.037 46 4.43 21.5
1.075 94 8.74 10.4
1.116 148 13.26 6.5
1,162 206 17.72 4.6

la cal vuede ser intermitente o continua. En el rrimer caso,

el uso de tanques defecadores con “camisas' para calentamiento es muy comin; en

ellos, la cal es afiadida directamente en el licor. Cuando se utilizan calentado

res cerrados, el licor recibe la lechada de cal en tangues grandes a temceratur:
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mds o menos baja (para evitar la cristalizacidn puede ser entre 45 y 55°C, segin
la concentracién que se esté usando); los precipitados de la cal se mantiensn en
suspensidn por medio de paletas rotatorias. Este sistema de agregar la cal tiene
la ventaja de la simplicidad y permite la regulacién exacta de cada llenado del
tanque.

El manejar solﬁciones calientes cercanas al punto de ebullicidn presenta
serios inconvenientes debidos a la formeocién de espuma, por lo que la alimenta-—
cién generalmente se recomienda realizarla a baja temperatura. Este inconveniente
puede incluso ser eliminado en tanques cerrados, regulando la presidn.

Al adicionar la cal es necesaria una pronta e intima mezcla para evitar ex
cesos de cal en determinadas zonas. Pusde intentarse una alimentacidn simultdnea
a los defecadores del licor y la lechada, haciendo esta ltima fluir en forma de
una corriente pequefia por la misma lfnea de alimentacién del licor, en vez de
alimentarla en una gran dosis, como ocurre en la alimentacién intermitente.

Después de alimentada la cal, bien sea em forma continua o intermitente,
la reaccidn ocurre en el seno del licor, tendiendo a formarse el precirpitado.
Puede entonces recurrirse a la agitacién para mantener la suspensién y proporcio
nar un tiempo suficiente de reaccién (tiempo retardado) o bien pasar todo el oon
junto a los calentadores. Estos pusden ser del tipo de los cambiadores de calor
de tubos concéntriocos, de uno o varios pasos, o bien del tipo de tanques con "ca
misas" o serpentines, por los cuales se hace pasar el medio de calentamiento; és
tos dltimos pueden incluso usarse como sedimentadores, al suspender la agitacidn
y mantener la temperatura adecuada, que evite la espuma y el exceso de ebullicién,
pero que garantice que no habra oristalizacidn del licor clarificado por descenso
de la temperatura. Manejando adecuadamente las variables temperatura y concentra
¢idn, parimeiros impor;tantes de la solubilidad del alcaloide en el disolvente,
se obtendrs un procedimiento que cumpla con estos requisitos.

La cantidad de cal afiadida a la solucidn varia ampliamente con las diferen
tes condiciones, pero una cantidad aproximada para casi todos los crudos que se
manejan en el pafs oscila alrededor de 3~12 % en peso de la cantidad de crudos
alimentada. Esto por supuesto depende del tipo de crudos, de la concentracidn de
la solucidn, del tipo de solucién (aguas madres o licores nuevos) y del uso o no
uso de agentes auriliares de la defecacién. Sin embargo, la adicién de la correc
ta cantidad de cal es un factor esemncial en wna buena clarificacién. liuy poca
cal proporcionard una pobre sedimentacidn y un licor nebuloso, asi como una can-
tidad excesiva de cal dari licores obscuros, incremento en las substancias gomo-—

sas, exceso de cenizas debido a sales cdlcicas disueltas, cosechas pobres y muy
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impuras de cafefna, pérdidas del alcalaide por excesiva alcalinidad, mayor oolu—
8idn en la torta de lodos, depdsitos e inorustaciones en el equipo, etc. Esto
obliga a un riguroso control en la determinacién de la cantidad de cal a aifadirs
para ollo puede recurrirse a varios métodos de andlisis: colorimétricos, titulo—
métricos y por control de pH, mismos que en forma detallada se enuncian en el ca
pitulo referente al andlisis y control de calidad del presente trabajcs

Un fendmeno muv especial observado en casi todos los procesos de clarifica
cibn que emplean la defecacidn con cal, consiste en el hecho de que el pH dismi-
nuye en el calentamiento. Es decir, se maniefiesta una disminucién en la cantidad
de cal disuelta, un poco por la mayor insolubilidad de ésta al aumentar la tempe
ratura y otro poco, segin Honig y Khinovsky, como una funcién de la cantidad de
fosfatos presentes (como P205). Licores de mas contenido de fosfatos muestran
una diferencia mds marcada en el pf antes y despuds del calentamiento, que aque—
llos defeicientes en fosfutos,

Estos autores modificaron esta aseveracién en el sentido de que, "si el pH
antes de la ebullicidn se eleva a alcalinidades donde el fosfato tricalcico se
forma directamente (sobre pH 8 ), la caida de pH serd menor que a mds bajos valo
res de pH, donde se forman primero los fosfatos dcidos y despuds camhisn a fosfa
to tricdloico en la ebullicidn”.

En ambos casos, varios autores corroboran la afirmacién de qus el conteni-
do de fosfatos constituye un factor importantisimo en la eliminacidn dol exceso
de cal, auxiliando as{ a una mejor clarificacidn. Esto ha servido como base para
el uso de un auxiliar como el dcido ortofosférico o incluso el mismo P205, gene—
ralmente usado como abono, para ayudar a la defecacidn.

La temperatura a la cual los licores son calentados en la clarificacién
puede variar muy ampliamente, dependiendo si la operacién se realiza a presidn
atmosférica, en cuyo casc el valor mdximo serd el del punto de ebullicidn de la
solucidn en el sitio de localizacidn de la planta, dsto es alrededor de 91-100°C
(95°C para las pruebas realizadas rara este trabajo)}, o bien si este calentamien
to se realiza en recipientes cerrados, como es caso de los cambiadores de calor
concéntricos, eh los cuales pueden alcanzarse temperaturas superiores. Un calen-
tamiento por encima del punto de ebullicién del lugar proporciona un me jor y mas
rdpido asentamiento y un lodo mds compacto, adn cuando un éxceso puede provocar
obsourecimiento y mayor turbidez en el licor. Para el uso industrial no es muy
necesario provocar tales sobrecalentamientos, ya que las concentraciones del al-
caloide siempre deberin ser menores del mirimo (40 4 a 100°C), debido a que 6ua£
quier enfriamiento durante las operaoiones de filtrado, sedimentaoidn, etc., pue

de provocar oristalizaciones indeseables y, por tal, un calentamiento hasta el
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punto de ebullicidn seri casi siempre suficiente.

Un aspecto importante de la clarificaocidn estriba en el hecho de determi=-
nar el momento adecuado para alimentar la cal, ésto es, antes o después del ca-
lentamiento. Hemos dicho acerca del caso en el que la alimentacidn es anterior
éste; si la alimentacidn de la cal se realiza en caliente, despuds de calentar
la solucidn a ebullicidn o ligeramente abajo del mmto de ebullicidn para evitar
el espumado, se estara aprovechando el hecho de que ciertos coloides (albiminas
y silicio hidratado) sen urecipitados por el calor al pH normal de los licores,
consiguiendo incluso que las breas se separen mis claramente de la solucidn, flo
tando sobre el liquido calienie y permitiendo ser arrastradas ficilmente por la
lechada o permaneciendo oclufdas en la llamada “costra" que se forma en la super
ficie de los licores defecados. De esta forma, se requerird menor cantidad de ca
(15 & 20 % menos), se observari mis rdpido asentemiento de los lodos y, lo gue
es mas importante, se hari innecesario un enfriamiento parcial de los licores
después de la disolucién de los crudos, que como hemos mencionado se realiza en
caliente, para realizar la adicidn de la lechada. Sin embargo, el mayor inconve-
niente estiriba en el gran peligro de la formacién de espuma, que puede ocasionar
derramamientos de las pailas, con las subsecuentes pérdidas; y ademis el pelisro
de que con la adicién de la lechada fria y con el tiempo de sedimentacidn se rekb
se el limite de temperatura recomendado para la no cristalizacidn, especialmente
en el caso de la alimentacidn a licores enfriados parcialmente.

De acuerdo a Honig, se eliminarén mejor los sulfatos y el silicio conteni-
do en los licores a mis bajos valores de pE (pudiendo ésto ser favorecido con la
adicién de un poco de dcido, para la misma alimentacién de cal).

El afiadir la cal.en ddsis o fracciones puede consiituir un método que favo
rezca una mejor clarificacidn. Esto implicaria variag etapas sucesivas de trata-
mientos con cal y calentamientos. El pH, una vez mds, constituye el ractor regu-
lador del procesoe. Esto se recomienda para crudos de naturaleza altamente colori
da y contenidos de breas y gomas excesivos., Pueden hacerse incluso combinaciones
de tratamientos separados de fracciones de la solucidén (por ej. 40 y 60 %) con
cantidades diferentes de cal, lo que proporcionari diferentes pH, y después mez-—
clarlos para obtener un conjunto de pH intermedio, pero que proporcionari mejore
calidades. Zsto muy bien puede aplicarse a los puntos de mezcla de aguas madres
con soluciones de crudose Las ventajas de ésto son: mis rdpida sedimentacidn,
35 % menos cal requerida que en el procedimiento en frio, mayor eliminacién de
substancias orgdnicas a:rastrédas, reduccién del volumen de lodos, lo que permi-
te una mejor y mds fdcil decantaoidn, y mayor cantidad de producto recuperada en
lioores inales, mayor claridad em los licores, poco equipo adicional requerido
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para la mejor eficiencia de clarificaoidn que se observa. Este proceso es usado
con mucho éxito en la industria azucarera y demostré gran €xito en las priebas
realizadas en el laboratorio para el presente trabajo.

Un aspecto importantisimo del proceso de defecacién consiste en la elimina
cién de los lodos. El método de agitacidn de la masa precipitada puede determinar
ol grado de calidad y claridad, ya que si éste es demasiado vigoroso despuds de
haverse formado el lodo, puede provocar un desmenuzamiento de las particulas que
lo constituyen y evitar su asentamiento. Sin embargo antes de la formacidn, ésto
es durante la adicidn de la cal, es sumamente bendfico.

La experiencia de muchos investigadores sn las diferentes irdustrias clari
ficadoras coincide en afirmar que el manejo de los lodos es vital para el proce—
so. Asimismo, un proceso adeouado de decantacidén evitard en lo mis posible la
ruptura de la masa de lodos al extraer el licor clarificado. Una forma magnifica
de realizar ésto consiste en la utilizacién de sedimentadores continuos, en los
que las dos operaciones, sedimentacién y decantacién, se realizan en forma casi
simultinea. Los sedimentadores clarificadores Dorr son un ejemplo de éstos.

En la digestidn en frio se recomienda permitir de 10 a 20 minutos de agita
cién cont{nua, tras haber alimentado la cal. Segin Davies y Yearwood, &sto pro-—
porcionard un incremento en la pureza, un decremento en las cenizas y una canti-—
dad de calcio disuelto mds pequefia, alta velocidad de sedimentacidn y voliizenes
finales de lodos menorese

Una vez realizada la dscantacidén, los licores clarificados se hacen pasar
ror filtros previamente calientes y, si es posible, preparados con filtroayudas
0 placas adsorbentes, para eliminar el resto de los lodos que puedan ser arras—
trados en los licores y afinar la eliminacidén de colores, llevéndose luego los
licores a los cristalizadores y, posteriormente, a una centrifugacién para sepa-—
rar ios cristales asi obtenidos de las aguas madres. Se acostumbra lavar la tor—
ta de los filtros con agua-limpia caliente para recuperar los cristales de cafefi
na que hayan podido ser ocluidos en ella.

Los lodos pueden ser tratados en diferentes formas: filtrados sencillamen-—
te para privarlos de los licores que hayan retenido, siendo despuds lavados abun
dantemente con agua caliente para recuperar la cafefna ocluida (que llega a ser
hasta de un 10 % en peso de la torta), y despuds son eliminados; o bien, despuds
de esta primera filtracidn son redisteltos en agua caliente (aoidulada o no), re
sedimentados y refiltrados, Las aguas de lavado & los licores as{ obtenidos de
la redisolucidén de lodos NO SE MBZCLAN CON LOS LICOHES EXTRAIDCS D& LA DECANTA—
CION PRIMARIA, ya que éstos se diluirian demasiado, ademis de gue se impurifica-

rian con los coloides que estas aguas de lavado hayan podido arrastrar. Otira cos
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tumbre es tratar estos lodos en un nusevo proceso de clarificacidn con mds defe—
cante o incluso con la ayuda de otras substancias como los carbones adscrbentes.

Los filtros utilizados en este tipode traiamientos son generalmente del ti
po de placas y marcos alternados (prensa), siempre gque tengan la capacidad ade—
cuada para retener las tortas que se obtienen.

Un diagrama aproximado del proceso de defecacidn con val utilizado para
las pruebas experimentales a nivel laboratorio y de planta piloto, se anexa a
continuacidn en la figura 3.3 .
3e243.3 UTILIZACION IE AUXILIARES EN L4 DEFECACION. ACIDOS Y BASES.
3.2.3.3.1 ACIDO FOSFORICO. EL ROL IE 10S FOSFATOS.

Un gran nimero de investigaciones se han hecho en las industrias refina
doras, muy especialmente en la azucarera, para tratar de explicar los fundamentos
tedricos y la naturaleza de los precipitados durante la defecacidn. Uno de los
pmtos que han recibido marcado interés es el referente a la funcién de los fos-—
fatos disueltos en los licores de productos vegetales.

Walker indica que la adicién de fosfatos al suelo como abonos, incrementa
el contenido de &cido fosférico en los productos vegetales y, por tanto, en los
licores de extraccidn acuosa de éstos. En general, es reconocido el hecho de que
los fosfatos juegan un papel muy importante en la formacidn de los frutos y flo-
res de los vegetales, por lo que constituyen un elemento ‘myy utilizado en las
técnicas de abonado de tierras.

Un vegetal proveniente de tierras pobres en fosfatos se mostirard pobre en
contenido de éstos. Pues bien, repetidamente se ha estipulado el hecho de que
los licores pobres en P205 proporcionan licores que sedimsntan deficientemente,
cuando son sujetos a la defecacién. De acuerdo a Bond, Faine, Keane.y ie¢ Allip,
el 19205 es el factor importante para la eliminacién de los coloides; cuando se
afiade cal a un pE dado, y que es indiferente si éste estd presente en forma natu
ral o es adadido artificialmente al licor, para obtener un resultado satisfacto-—
rio.

Honig afirma incluso que como factor de clarificacién, el P205 presente es
segundo en importancia solamente después del pH. Pero R.E. King hace notar que
los iones férricos, aluminicos y silicicos, son precipitados cuando se afiade cal,
formando un precipitado myy gelatinoso que ocluye una cantidad considerable de
rateria orgdnica, adn cuando coincide en considerar que la cantidad de fosfatos
os el factor limite de la clarificacidn.

De acuerdo a estas afirmaciones, es conveniente mencionar aqui que la adi-
cién de alguna forma de fosfato soluble a los licores deficientes de I—2O5 se ha

convertido en una prictica muy usade en el mundo, en casi todos los procesos que
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involucran olarificacidén por defecacidn. Resulta pues sumamente interesante cons
tatar la veracidad de tales estudios para el caso especffico de la refinaoidn de
soluciones de cafefna. Fara ello, en el iranscurso de la elboracién del presente
trabajo se realizaron pruebas cualitativas y cuantitativas del rol de los fosfa-—
tose Sin embargo, en lo referente al contenido de fosfatos en los miltiples tipos
de crudos que se utilizan en el pafs para la refinacidén de cafeina es natural es
tipular que constituye un trabajo sumamente comp.ejo debido a la heterogeneidad
de &stos. Podemos afirmar que en geheral aquellos provemientes de cafés verdes o
tostados extrafdss por medios acuosos contendrdn mayor cantidad de sales disuel-
tas que aquellos provenientes de procesos que utilizan solventes organicos. Para
darnos una idea de la proporcién esperada de fosfatos en los crudos recurriremos
a las tablas del capf{tulo II, en las que observamos que el contenido de P205 en
los granos de café verde es de aproximadamente 13.3 % del 4,25 % total de ceni-
zas, 0 Sea aproximadamente 0.56 % en peso seco del café. En el café tostado se-
Té de aprorimadamente 0.51 %. De silicatos tenemos 0.023 y 0.019 % respeotiva-
mente. S1 consideramos que, de acuerdo a estos autores, la cantidad recomendada
de fosfatos deberd ser de mds de 300 ppm (0.30 %) y segdn Mo Allip y Bomonti ma—
yor de 350 ppm (0.35 %), se observa sumamente §til y necesario incluir en los mé
todos de control de calidad del proceso el and.isis del contenido de fosfatos
que los crudos tengan, porque es obvio suponer que no todo el porcentaje menoiona
do es extraido de los granos. Gste método de andlisis se incluye en el capitulo
V del presente trabajoe.

Podemos de antemano establecer que los faotores mis importantes para esta—
blecer wa valoracidn del incremento de pureza durante la clarificacién son: el
contenido real del alcaloide, la coloracidn de los cristales, la coloracidén de
loe licores. Ss muy importante llamar la atencidn respecto al hecho de que puede
asegurarse de que sn cualquier tipo de proceso de refinacién existen pérdidas
del alcaloide por oclusidn, por imposibilidad dc extraccién extrema de éste de
los licores negros, por adsorcidén en los precipitados, etc., rero también exis—
ten las posibles pérdidas por descomposicidén del mismo, dada la naturaleza del
alcaloide y de los Teactivos que se utilizan para su refinacién. En la defeca-—
cidn con cal, si existiera un sobretratamiento por mala agitacidn.o por adicién
en exceso de defecante, la base fuerte y el calor proporcionan un medio de descom
posicidn por oxidacién, ailn cuando para que ésto ocurra es preciso reconocer que
las condiociones requeridas son mds drasticas de las que el proceso proporciona,
deben aiin tomarse en cuenta. Puede entenderse g-neralmente como una medida del
aparente incremento en la pureza un decremento en la coloraoidn de los licores

durante la clarificacidn o en la evaporacidén, como el resultado de la elimnina~-
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cién de sélidos (las impurezas disueltas), lo cual es factible, pero tambidn pue
de ser indicativo de la destruccidén de s8lidos, lo cual es pocas veces considera
do. En todo caso debe evitarse siempre la posibilidad de esto @ltimo, no alcan-
zando nunca las condiciones peligrozas que favorezcan la descomposicidn del alca
loide.

La adicidn del fosfato es puee de wn apreciable valor. Este puede ser afiadj
do en la forma de triple fosfato en polvo, como asbulite, sumaphos, etc., direc~
tamente al tanque de disolucién, previo a la adicién de cal., O bien en la forma
de una suspensién de 12 a 15°Bé, en proporcidn aproximada de 100 pmm de los cru—
dos alimentados (o sea 1 kg aproximadamente para cargas de una tonelada de crudos
Puede afiadirse parte en la solucién en frfo y parte en el licor ya caliente, cuar
do se realiza la operacidén defecante.

Otra forma de afiadir los fosfatos es directamente en la forma de dcido fos
férico dilufdo. Esto proporciona un reactivo mucho mids puro, excento de substan-—
cias extra que pudieran causar un efecto negativo, como los niiratos, cloruros,
etc. En este procedimiento una solucidn de H31=04 1 H se adiciona para alcanzar
un pH de 2.5~3.5 ; posteriormente se adiciona el defecante, para por Gltimo pro-
ceder a la separacidn del conjunto de lodos y espuma. El 4cido fosférico o el
fosfato adadido se utilizan como un complemento mas que como un reemplazo. Debe
estudiarse aln completamente su utilizacién con objeto de llegar a proporcionar
una amplia gama de variantes y datos acerca del uso de tan Util auxiliar en la
industria de la refinacidn, ya que lamentablemente la informacidn es extensa pexo
an muy defi-~iente y a pesar de lo halagiiefio de los resultados en las experien—
cias del presente trabajo, la recopilacidén de tan extensa informaoidn sobrepasa
las intenciones especificas del mismo., Podemos sin embargo proporcionar una compsg
racidén con cardcter cualitativo del uso del doido fosférico con respecto a la de
fecacidn sencillas

VENTAJAS 1@ 1) Licores mis claros.

2) Mayor eliminacién coloidal.

3) Menos sales odlcicas disueltas en los licores.

4) Mis rdpido asentamiento de los lodos.

5) Ids ripida filtracién de los lodos.

6) Hejor calidad del producto cristalizado.

7) Mejor aprovechamiento al iratar materisles de baja ca~
lidad, tanto crudos como aguas madres sucias.

DESVENTAJAS 3 1) Mayor volumen de los lodos, lo cual puede implicar pro

blemas si el equipo no es lo suficientemente grande,

2) Mayor consumo de cal,
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3) Mayor costo. ‘

4) Bl fosfato tricdlcico es un precipitado gelatinoso y di-
ffecil de filtrar, por lo que requiere del uso de filtro-
ayudas.

Un diagrama descriptivo del proceso utilizando fosfatos se anexs en la fi-
ura 3.4 .
}o2+363.2 USO DE ACIDOS PARA NEUTRALIZAR LOS EXCESOS DE CAL EN LA DEFECACION.

CARBONATACION., SULFITACION. SULFATACION,

Como se ba mencionado, la cal por s{ sola eonstituye un medio de clari
ficacidn sumamente efectivo, pero también se ha dicho de sus limitaciones. Para
lar sclucidn a éstas, en las diferentes industrias refinadoras se han llevado a
sabo numerosas modificaciones a los procesos de d.efscacién; la mds importante con
siste en la neutralizacidén del exceso de basioidad provocada por la'cal en la 80
lucidn, con objeto de eliminar los excesos de ésta y ademds procurar mayor clari
lad a los 1icores; Entre los principales agentes, casi todos de naturaleza 4cida,
3@ cuentan el bidxido de carbono, el bidxido de azufre y el dcido sulfiirico.

I.~ CAREONATACIOR.

El uso del 002 como agente neutralizador tuvo su origen en la industria

efinadora de azlicar de remolacha, por Perier y Possoz, en 1859. Esta basado en

la siguiente reeccién quimicas

€0, + Ca(OH)2 ——bCa.CO3 + Hy0

Es decir, con la adicidn del 002 se forma un precipitado insoluble de car-
onato de calcio, el cual atrapa también gomas y materia colorida, 'si la reacoidn
e mantiene alcalina, proveyéndose asi de un maroado incremento en el grado de
larificacién. Bl precipitado asi formado es gramular y fdcilmente filtrable. Es
.4 carbonatacidén puede ser hecha en una etapa o en doble carbonata¢ién. Esta Wl-
;ima, se basa en un fuerte tratamiento con cal, seguido de un primer tratamiento
on 002, dejando aun fuerte alcalinidad, filtracidén, un segundo paso de 002 has-
a la acidez, ebullicidn y filtracién.

Un factor importante en la carbonatacidn es la temperatura, la cual debe
er mantenida entre 50-60°C para miximo aprovechamiento del bidxido.

El uso de la doble carbonataoién puede fundamentarse en la observacién de
ue 8i la accidn del CC, se llevara hasta el 1imite, las sales insolubles de cal
e descompondrfan y serian redisueltas en los licores al aumentar la temperatura

alcanzarse el equilibrio en'la reaccidn. Entonces, si se detiene la reaccidn en
n grado de alcalinidad deseado puede evitarse la descomposicidn, Ja que el pH
o habrd alcanzado la acidez necesaria para tal deecomposicién. Una vez tiltrado,
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lo cual elimina estas sales junto con el resto de los lodos, vbuede continuarse
con la carbonatacidn, lo cual se llevard hasta r-dcticamente la neut~alidad o
un poco del lado dcido.

Otro aspecto interesante de este proceso es el hecho de que grandes peda-
zos d¢ cal mal mezclados, que pueden tender a disolverse lentamente después de
la primera carbonatacidén, pueden ser eliminzdos con la segunda.

Una variacidn del sistema mencionado consistiria en alimentar simulténea-
merite la cal y el CO,, para mantener la alcalinidad baja; ésto evitaria espuma-
do y la formacidén de precivitados gelatinosos de carbonatos de algunos aziicares
disueltos.

El 002 puede adquirirse en tanques a presidén, en forma liquida, ¢ ser ge-
nerado en la planta, a partir de piedra caliza.

En general, la carbonatacidn es una oxeracidn por lotes, realizada en tan
ques hervidores que deben tener un amplio margen de capacidad y medidas de segu
ridad tendientes a evitar la espuma, ya que al principio ésta se produce abimdan
temente y debe ser eliminada. Si se usa wa segunda carbonatacidn la diferencia
de¢ altura deberd ser menor, ya que el espumado es yTricticamente despreciable.
Generalmente se recomiendan los tanques cilindricos de acero, de fondo odnico.
El 002 se alimenta por abajo, lentamente y provocando ourbujas abundantes vero
muy pequedias, para favorecer el contacho entre el gas y el liquido lo meijor po-—
sible. Para ello se debe contar con distribuidores del gas, asi como una buena
agitacién. Ademds, estos tanques deben estar provistos de una cubierta que con-
duzca a una chimenea 0 a una line a de recirculacidn del zas, para eliminar éste
una vez que baya pasado a través del licor o para recircularlo, segiin convenga.
El disvositivo antiespumante puede consistir en el uso de tubos perforados a
través de los cuales se sopla agua o vapor a presidi, en un plano horizontel so
bre la superficie del licor. También puede recurrirse al uso de antiespumantes
quimicos como la vaselina, el dodecilbenceno, la mezcla Twin-Span, etc.

la carbonatacién puede también intentarse en forma continua, si el ritmo
de produccidén lo requiere, prolongando el contacto entre el CO2 ¥ el licor lo
mds posible, media-te el control del flujo de éste Ultimo.

Fs claro que el grado de eficiencia de este procedimiento en gene;al depen
de princiralmente de la superficie de contacto entre el gas y el licor, asi "como
de la duracidén de este contacto. Consecuentemente, hay dos factores que influyen
en su eficiencia:

1) E1 sistema de distribucidn del gas er la masa del liquido. lientras mds
requefas sean las burbujas y mds numerosas, mayor serd el drea de contacto.

2) la longitud de la trayectoria del gas desde la tuberfa de cistribucidn
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a la superficie del licor. Asi para tanques ordinarios equivale a la profundidac
del tanque; no asi para los casos de carbonatacidn continua.

La efioiencia no es perfecta, ya que siempre habrd abundantes pérdidas de
gas debidas a la mala distribucidn de dste y a la temperatura del licor, que im-
piden una buena disoluoidn del gas, provocando por el contrario abundante espume

El principal inconveniente de este proceso, con respecto al ordinario con
cal exclusivamente, es el alto costo en equipo ertra requerido, asf como el de ]
o las materias primas que requiere. Su uso estd pues ldgicamente restringido a
los cascus en que se disponga de los materiales para la fabricacidn del 002, com(
el coral y la piedra caliza, ya que en otro caso resulta sumanenie carc, especis
mente en el mantenimiento. Para un producto oaro como la cafeina, sélo una alta
recuperacién y produmcidn podrfan absorver el costo de este proceso. Un estudio
econdmico, costo vs. efioiencia, determinard la factibilidad de su uso. El dia-

grama del proceso se muestra en la figura 3.5 .

IX.,—~ SULFITACION .

Un agente sumamente utilizado para la neutralizacidén de las solucione
tratadas con defecantes alcalinos es el bidxido de azufre, forma gaseosa anhidra
del dcido sulfuroso. La aocién del 502 en los licores puede resumirse como sigue

1) Eliminar las materias coloridas ( una propiedad comin a TODOS los &cide

2) Reducir los compuestos férricos que se tiénen en 1los crudos a compues—
tos incoloros.

3) Eliminacién de los restos de cal como sulfito cdlcico.

El sis.ema mis usado pare la sulfitacidn es el llamado Sistema Luarez, en
el cual se utiliza wn tanque rectangular dividido en dos compartimentos desigua-
les y conectados entre si. Se alimenta el liocor en el mis pequefio, De all{ es el
vado por medio de una bomba que lo lleva a un aspirador del SOZ’ en forma pareci
da a un eyector, que aspira el gas sulfuroso de los tanques almacenadores o de
los hornos productores, y la sulfitacién se realiza por contacto y mezoclado en
una columna descendente, que regresa el licor al tanque defscador, en un procesc
m3s o mence continuo.

Otra forma de sulfitacién consiste en alimentar el 50, en forma 1{quida,
por una simple introducoidén de 4ste en la linea que conduzca al licor a la sali-
da de los defecadores en ruta hacia los filtros. E1 uso del 502 1iquido presente
por supuesto varias ventajas, como son la eliminacidn del exceso de equipo requs
rido para mantener el proceso y el permitir uma gran economia de azufre, Las péi
didas de S0, son ademis muchisimo menores (de 0.5 #% en este caso, por casi 35 %

en el caso gaseoso, segin promedio de datos de la industria azucarera). Ademds,
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por supesto la adquisicidn del SO, en forma 1fquida serd mucho mds fdcil que 1
del azufre, si no se encuentra la planta refinadora cercana a un centro produc-
tor de éste.
Los procedimientos de sulfitacidn se basan en los siguientes pasos, para
purificacién de licores ds cafeinas
a) Procedimiento en frios i) Sulfitar hasta pH de 34 .
ii) Adicionar cal hasta pH 7-8 .
iii) Bombear a los defecadores.
iv) Calentar a ebullicidn.
v) Sedimentar.

El licor en los calentadores estarid neutro o ligeramente bdsico.

b) Procedimiento en calientes Como la sulfitacidn involuora la formacidn
de sulfito cdlcico y esta sal es mis soluble en agua en frio que en caliente, ¢
puede tener el inconveniente de que se depositen los cristales de sal on las g
redes de los calentadores, en la sulfitacidén en frio. La minima solubilidad del
sulfito de calcio es aproximadamente a 75°C. Entonces se recomiendas

i) Calentar a 70-80°C.

ii) Sulfitar basta pH 3-4 .

iii) Defecar con cal hasta pH 7-8 .

iv) Calentar a ebulliocidn.
v) Sedimentar,

Otra posibilidad serfa: i) Calentar a 75°C.

i1) Defecar con cal (pH 9-10).

iii) Sulfitar a pH 7 .

iv) Calentar a ebullicidn (para eliminar sal
v) Sedimentar.

Desde el punto de vista de la eliminacidn de color y colnidec, éste dlti-
mo parece ser el mejor método. Las cantidades de SO2 ¥ cal requeridas son inclu
so menores. Bste mdtodo se empled en el laboratorio ‘nicamente a nivel cualitaf
vo por limitaciones técnicas en la generacidén del 302.

¢) Sulfitacién en defecacidn fraccionada: La sulfitacidn en caliente es 3
veces usada con éxito en la clarificacidn de aguas madres, mediante la variacid
de usar fracciones de calt: i) Predefecacidn (pH 8-9)

ii) Calentamiento a 80°C.
iii; Sulfitacidn a pH 56 « 2a, defecacidn pH
iv) Calentar a ebullicidn.

v) Sedimentaoién.
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2n el caso de—ias agsuas madres, debido al bajo contenido de sdlidos, los
procedinientos en frio de defecacidn son mucho mde ficiles que la mayorfa de los
procedimientos en caliente.

Vemos entonoes que la sulfitacién puede ser hecha antes o después de la adi
cién de la cal, siemdo el punto importante que el valor del pH sea el mismo' al
final. Sin embargo, no es enteramente indistinto el métodoque se siga, ya que la
rapidez de sedimentacidn y el vollmen de los lodos depende de 1l» reaccidn del me
dio er el que se forma el precipitado:

i) Si &ste es formado en medio alecalino, serd hidratado, aumentando con
ello el voldmen de los lodos.

ii) Si se forma en medio dcido, la velacidad de sedimentacidn serd mayor y
los lodos mds compactos.

En la prictica, de lo observado en pruebas cualitativas, podemos aseverar
lo siguientes

1) Defecacin antes de gulfitsrs La sedimentacidn es lenta y el volimen
de los lodos mds grande. Si se realiza una predefecacién en caliente las desven—
tajas disminuyen.

2) Sulfitacidn antes de defecar: Este proceso se observa preferible, espe—
cialmente en el caso de crudos muy breosos. Los lodos formados fueron muy compac
tos. En general se aprecian caracteristicas similares a las observadas si se adi
ciona 4dcido fosfdrico.

Para una buena coagulacidén de las impurezas se recomienda que, antes de la
adicidn de cal, se realica entonces la sulfitacidn, bien sea a elevada acidez
(pH 3-4) y baja temperatura {50-60°C) o a baja acidez (pi 5-6) y alta temperatu—
ra (70-80°C). Algunos autores sugieren incluso una simultdnea adicién de cal y el
502.

VENTAJAS DE LA SULFITACION CON HFSPECTC A LA DEFECACION SIMFLE .

1) Los licores sedimentan mds ripidamente.

2) Las aguas madres son menos coloridas y olorosas ¥y ademds pueden concen—
trarse mds ficilmente.

3) Se observa mejor cristalizacién (sdbita y mds blanca).

4) Marcada mejora em el color de los cristales una vez lavados. En el caso
de la defecacidn tienen tonalidades desde verdosas hasta grises. En este Ultimo
caso, da colores desde grises hasta blanco brillante.

5) Disminucién de los tiempos de clarificacidén ¥ hervido.

6) Ligera ganancia de la capacidad de cen*rifugadc, ya que la masa de los

cristales es mas compacia.
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Entre las desventajas se cuentani

1) Mayores depdsitos en los calentadores (de sales oilcicas). Puede evital
se oale:tando, pero implica un incremento en la superficie de calentamiento requ
rida. Sin embargo, ya en los concentradores de aguas madres se disminuyen muchi-
simo los depdsitos.

2) HMayor costo tanto en el eguipo como en las materias primas, asf como er
la necesidad de mantenimiento por corrosidn de lcs equipos.

IIT.~ SULFATACION Y SULFURACION .

El uso de 32504 o inoluso del st en vez de 502 proporciona resulta-
dos similares. Sin embargo la corrosidn y el cozto es mayor. Ambos 4cidos son m
fuertes @ no pueden ser fabricados en la planta refinadora.

El acido sulférico es lfquido, muy soluble en agua, por lo que su alimente
cién se torna sumamente fioil, siempre y cuando se t6men las debidas precaucio-
nes en la elaboracidén de-1la mezcla agua-dcido. Z1 uso de soluoiones dilufdas pe-
ro veloradas facilita también el control de la alimentacidn. Sin embargo bay pe-
ligro de la descomposicién del alcaloide si las condiciones se tornan zmuy drdst:
cas. Los equipos requieren de mayor proteccién contra la corrosidn.

El dcido sulfhfdrico es mis utilizado e incluso ha sido recomendado en la
defecacidn con subacetato de plomo para la obtencidn de cafeina a partir d=1 t&§
(ver oapftulo II). Sin embargo, presenta d:-sventajas como su fuerté olor nausea-
bundo, que se mantiene en las soluciones y en los cristales hasta que _stos son
secadosS. Esto obliga al uso de agentes antiolor como los carbones deodorizantes.

Alguno . autores recomiendan tarbidn el uso de sales sddicas de los dcidos
sulfdrico, sulfhidrico, carbdzico e incluso acético, para la neut-zlizacién de
los excesos de cal en los licores clarificados. El Joido acético tambidn cuenta
con algunas recomendacicnes, aunado al hecho de que en el pafs existe un procesc
industrial de refinacidn de cafefna que lo utiliza para neutralizar licores tra-
tados con 4lcalis.

Para efectos del desarrollo del rresente trabajo se ufilizaron solamente
los 4cidos sulffrico, sulfuroso y sulfhfdrico, siendo el primerc el que present
mayor .'acilidad de wmanejo a nivel laboratorio. BEn la figura 3.6 se muestra un di
grama ti:ico de las orperaciones imvolucrando neutralizacién con £cidos.
3.2.3.4 OTRO3 DEFACAITTES UTILIZADLES.

Ademds de la cal como principal agente defecante podemos mencionar al
acetato ae plomo, al subacetato de plomo, al acetato de zinc y al Sxido de magne
si0.

El aoetato de plomo y el subacetato de plomo son dos magnificos defecantes
Entre susprincipales ventajas se ouentan:
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1) La clarificacién que se logra con ellos es extraordinariamente me jor
que con la cal, siendo los licores mds transpavertes y de ligero tinte amarillen
to. B

2) Los lodos, de color verde grisdceo, son ficilmente filtrables, aungue en
ocasiones, especialmente al tratar orudos resinosos, se vuelven gelatinosos, re
quieriendo entonces de filtroayudas.

3) Las sales de plomo que gladan en exceso son mucho mds ficilmente elimina
bles con la adicién de 50,, H2504 y con H,S, o sus sales sédicas. 1 dcido sulf
hidrico es el mds utilizado por ser a su vez eliminable de la solucidn por ca—
lentamiento o con el uso de pequefias cantidades de carbdn deodorizénte.

4) La operacidn de defecacidn puede ser hecha en forma mds sengilla por adi
cidn directa del polvo de la sal de plomo al licor, o puede también hacerse uso
de una lechada. Ademds puede realizarse en frio o en caliente ya que la canti~
dad de espuma generada.es mMenNoOT.

5) Los cristales de cafeina de la primera cosecha son liéeramente amarillen
tos por la oclusidn de un poco de liguidos madres, pero con buen lavado pueden
considerarse mejores que los obtenidoe por medio de la defecacidn con cal.

6) Las aguas madres son de color amarillo transparente y fécilmente concen—
trables, alin las que han sido neutralizadas cc. 4cido sulfdrico.

7) La recuperacién para. un primer paso es mayor con el uso de las sales de
plomo.

8) Los pH resultantes en la defecacidn nunca son tan altos como en el caso
del uso de cal. Incluso, las soluciones son casi neutras, evitdndose con ello
las posibles pérdidas del alcaloide por descomposicidn.

Por supuesio, las ‘sales de plomo tambidn cuentan con desventajas, entre las
que podemos citar:

1) Mucho mayor costo de las materfas primas. A nivel laboratorio los costos
casi llegan a ser 150 a 1 .

2) Baja disponibilidad a escala industrial de las sales de plomo.

3) Alta toxicidad de las sales de plomo.

4) Olor nauseabundo en las soluoiones (a dcido aoético) haciéndose necesario
eliminar el olor por adsoroidn con carbdn.

5) Bl uso de los dcidos baja muchisimo el pH de las soluciones, ya que se re
quiere bastante a veces para neutralizar todas las sales de plomo que hayan podi
do disolverse., Es por ésto que se corren mayores peligros de corrosién si los
equipos no estdn preparados para tal efecto.

6) Bl uso de las sales de plomo y su alta toxicidad obligan a un riguroso
control en la neutralizacidn, asi como en el producto terminado para no exceder
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los limites fijados por la USP para los metales pesados, especialmentie el plcmo

En general puede afirmarse que las pruebas realizadas fueron satisfaoto—
rias a este respecto, pero hubo necesidad de auxiliar al proceso con una etape
de adsorcidn con cardén activado.

A pesar de estos inconvenientes es innegable la calidad y eficienocia de t
les defecantes, por lo gue han constituido grandes auxiliares en los numerosos
métodos extractivos del alcaioide de sus fuentes nazturales, como se ha visto en
el capitulo II. Un diagrama de blogques del proceso de clarificacidn utilizando
sales de plomo se anexa en la figura 3.7.

Ctros defecantes tarbidn utilizables para la refinaciédn de cafeina son,
como ya dijimos, el acetato de zinc, cuyc efscto defecante ein ser tan marcado
como en el caso de las sales de plomo es tampién basianie bueno. Sin emcarco su
coeto es mayor. Tazbién el Sxido de magnesio, bustanie abundante y barzto, alta
mente recomendado por la A.0.A.C. para los procedimientcs ue exiraccidn de la
cafefna del tamo y hoias del cafeto y de otros vegetales [ .arana, stc. ), tam-
bién se utiliza en la ferma de una lechada. in embarso, su acecidn es tan sdlo
fisica, ya que su pod:T decolorante es menor, & 1nC._.S0 L Veces 3u presencia =n
la cal comercial constituve un factor que actla en forma negativa para el proce
so de defecacidn. Por Ultimo, este agense tresenta ura nayor diicultad para su
neutralizacidén, ya que parece ser mis gersistente, apareciendo impurificando io:
oristales de careina.

Podemos afirmar aue, por todos conceptos, ia 2zl y el subacetato de plomo
son los mejores derfecantes observados en el desarrollo de este tratajo para el
tratamiento de licores de cafeina. liendo por supesto la primera treferible al
segundo, poT razones econdmicas y de seguridad.: Sin embargo es importante acla=
rar que "NINGUN FrOCz=SO DE T_ ECACICN JONSTITUYE rCR 3I MISHO ULl PROCZSO OFTINMO
Y UJICO DE ©UiI>ICACIGH Di Li CA-EZINA, SINO QUIE COLNSTITUYE TAN SOLO WL MAGHIFI-
CO FRL.ER FASO i T.ATAIITINTO, SIEMNLO RECO'ENDABLE UN PASO SUBSECUZNTE DI HAYOR
REFINACICY FARA LAS JCZECHAS D7 CRISTALES Y LAS AGUAS MADRES OBTENIDAS PO LEFE
‘CACION, PUDIEWDO ESTE COITISTIR EN UN PASO LE ADSORCION O BIEN Uk BLALGUEO rGS-
TERICR CON ALGUN OTRC AGELTE. LA _EFECACION PUEIE AYUDAR EFICIENT= o128 A ALCAN
ZAR UNA paXTils HoCUPERACION Dill PRODUCTO EN PROCSSO AL FERMITIR TRATAR LOS LICO
HES [ADRES DE UNA »AICRA SENCILLA, EFICAZ Y ECONOI'ICA, Y FERMITIR LOGRAR U 1iAS
FARCADO EFECTO CLARTFICANTE DESIE UiA ETAPA TEMFRANA LEL FROCESO,"
3.2.3.5 L4 SO3A CAUSTICA CONO IEFECANIE Y AUXILIAR EN L: REFTIACION DE CAFEINA.

Un agente sumamente @til en la purificacidn de la cafeina es el hidrdéxi
do de =odio o sosa ciustica. Su accidn basificadora es muy conocida, pero ademds

constituye un excelente medio para precipitar soluciones impuras que de otra foz
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ma no podrfan cristalizar.

Puede ser utilizada en la industria de la cafefna y en cualesquiera de la
industrias refinadoras para favorecer la cristalizaoidn, cuando a pesar de que
la concentracién de sdlidos en una solucidén sea la tedricamente requerida para
una cristalizacién, ésta no se realice, debido a que el contenido de impurezas
sea excesivo o el pH sea demasiado 4oido, cuando como en el caso del alcaloide
la solubilidad se incremente a pH bajos y disminuya al aumentar la alcalinidad
de la solucidn.

El uso de una cantidad adecuada de sosa provocari mis que una cristaliza-
cién, una precipitacién en el seno de la solucidn. Por supuesto que la cosecha
asi obtenida seri bastante mds impura que la obtenida por otros medios de puri-
ficacidn,pero en realidad la misién de la sosa serd en este caso la de presipi-
tar en vez de clarificar. Incluso puede afirmarse que el uso de este alcali re-
sulta en 1icores.cada vez mas obscuros y olorosos, pero de menor contenido del
alcaloide.

La sosa no es entonces en si misma un agente purificador, pero constituys
un excelente aliado para el control del pH, faotor determinante de la mayoria d
las operaciones dé clarificacién mencionadas hasta ahora, permitiendo lograr re
cuperaciones por paso mejores que las obteniblas cuando se manejan soluciones
4dcidas o inoluso neutras, si éstas no se encuentran lo suficientemente excentas
de impurezas que impidan la cristalizacién del producto, actuando como wn preéi
ritante vigoroso que aglutina los cristales permitiendo su filtracidn o centrill
ga0idn mis adecuadamente que cuando stos se presentan en la forma de polvos fi
nos o agujas. La Sosa se utiliza generalmente en combinacién con otros agentes,
especialmente los adsorbentes, tal y como se menciond anteriormente al tratar
ese m8todo de purificacidn.

Un proceso que utilizara sosa y carbén exclusivamente, se puede describir
como sigues -

1) Basificar hasta pH 8 con sosa, en caliente.

ii) Adicionar carbén activado en proporcién adecuada (es recomenda-
ble ver los datos proporcionados por las pruebas cualitativas y cuantitativas
del inciso anterior).

iii) Filtrar para eliminar carbén e impurezas.

iv) Cristalizar por enfriamiento (1a. cosecha).

v) Concentrar los licores madres desde 4 hasta 40% de sdlidos.

vi) Tratarlos con sosa para favorecer la cristalizacidn.

vii) Tratar la primera cosecha ¥ estos cristales sucios de (vi) con

carbdn activado nuevo para obtener cristales USP.
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viii) Los licores de (vii).se lleven a concentrar y luego se crista—
lizan y sus crisiales se adicionan a los del paso (vii) para secado, i su pure
za lo permite, o bien se regresan a tratamiento adsorbents. En algunas ocasio—
nes puede guxiliarse a mayor recuperacidén con sosa.

ix) Los licores de (vi) se tratan con el carbén de la primera adsor
cién para clarificarlos. Luego se les concentra de nuevo, pudiendo mezclarlos
con los de la segunda cristalizacidén ya concentrados para tratarlos con juntamen
te hasta su agotamiento por sucesivas 6oncentraciones, cristalizaciones con au-
xilio de sosa y adsorcidn con oarbones usados.

x) El carbdn de la segunda adsorcidn puede usarse como ocarbdn para
lz primera adsorcidn a los crudos o como agente adsorbente de licores madres. El
carbdn sucio utilizado varias veces se lleva a regeneracidn por tratamiento con
dcido (para extraerle la cafeina), despuds con dlcali y luego por combustidn.

x) Los cristales USF del paso (vii) se llevan a secado, molienda
¥y envasado.

La sosa solo contribuye a precipiter mds facilmente los s6lidos y a neutra
lizar los dcidos orgdnicos presentes en los crudos. Bn la ppimera etapa, con wr
pH alto serd mucho mds fdcil la adsorcién-de las impurezas, obieniéndose una
eficiencia Sptima por parfe del carbdn, el cual ayudard ademis como un defecante
fisico. En la segunda etapa contribuird la sosa a precipitar los séludos disuel
tos en los licores concentrados, incluidos los oristales de cafeina., El ocolor
que tendrdn estos cristales serd mds obscurc pero tendrdn mayor consistencia y
podrdn separarse de sus aguas mis ficilmente y con un segundo tratamiento de car
bén activado edquirirdn la calidad farmacopea. Las aguas serin mis obscuras pero
con menor contenido de alcaloide, y podrdn ser posteriormemte clarificados por
pasos adsorbentes.

Entre las desventajas del uso de sosa pueden contarse:

1) Aumentan las pérdidas por descomposicién del alcaloide. Es prudente re
cordar que la sosa es un agente oxidante muy fuerte, usado incluso en los anéli
sis tipo Kjehdal por descomposicidn de sustancias nitrogenadas (ver sapitulo V).

2) Las cosechas de cristales obtenidas de esta forma son, awungue mis grumo
sas y vor tal mds fdcilmente centrifugables, mucho mas impuras y coloridas.

3) Los licores madres son muy obscuros y fétidos ¥y su pH estd entre 107y
14.

4) La concentracidn de los licores es mds lenta, ya que el contenido de’ s§
lidos (sosa y otras impurezas) suspendidos y solubles es mayor .

En realidad, aungue si existe una defecacidén piropiamente dicha, la parte

necdnica de arrastre .o existe en este caso, ya que el 4lcali es sumnmente soiu
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ble en agua y por tal no existird precipitaoidn visible hasta que no disminuya
la temperatura. Es de recordarse el hecho de que en las cristalizaciones suce-
sivas, las cosechas de cristales se presentan en forma de polvos difiociles de
centrifugar y las impurezas impiden la formacién de agujas o grumos mis puros
del alcaloide. Es entonces cuando el uso de sosa favorece muchisimo esta forma
cién de cristales.

Es ademds muy importante wencicnar el hechc de que en laz pruebas de la-—
boratorio, asi como las realizadas a nivel planta piloto, del uso de agentes
blanqueantes por oxidacidn, como es el caso del agua oxigenada, mismo que Se
tratard con mayor duttalle en otro inciso del presente trabajo, se observd el
mismo tipo de cristales finos, poT lo que al intentar el uso de sosa para Provo
car la precipitacidn, el resultado de ello fue Sumamente negativo, debido al ex
ceso de tratamiento oxidante, provocdndose dascomposicidn parcial del alcalcide,
mismo que se manifestd por un acentuado olor a amoniaco, producte Ultimo de la
disgregacidn de la cafefna (ver andlisis Kjheldal, capfitulo V). &n la figura
3.8 se presenta un diagrama del proceso de utilizacidén de sosa.
3.2.3.6 OTROS ACGENTES AURILTARES IE LA IPFECACION .

Como mencionamos anteriormente, muchas veces los precipitados de la de-
fecacidn constituyen lodos viscosos o gelatinosos muy dificiles ce filtrar, por
lo que entonces se ha recurrido al uso de otros agentes, entre los que se cuen-—
tan: las tierras diatomiceas, los filtroayudas a base de perlita, los carbones
de hueso (de alto contebido de P,0.), los filtros de carbdén activado (CARBAC).
En todos los casos se auxilia a ia/defecaoién con agentes adsorbentes que favore
cen no solamente la filtracidn de los lodos, sino que auxilian ademds a una mejo
clarificacidn.

las tierras diatomiceas o kieselguhr son deodsitos de f8siles hechos de
m@ltiples esqueletos mioroscdpicos de didtomos y consisten de silicio casi puro
en una forma altamente porosa. Fueron introducidas a los procescs de refinacidn
por Wiechmann, gquien los sugirié como filtroayudas, siendo actualmente utiliza~-
dos en gran cantidad de refinerias en conjuncidn con la filtracién a presidn.

Bl uroceso de defecacidn con kieselguhr consiste en neutralizar los 4cidot
del licor con lechada de cal y despuds afladir la cantidad requerida de kieselgub
mientras se calienta el licor nasta la ebullicidn. Los filtroayudas se mezoclan
formando una lechada con agua y son bombeados a los tangues al igual que la oal.
Sin embargo, pueden también usarse afiadiéndolos en forma seca, agitando adecua-
damente vara dispersarlos en el licor,

La accidn de las tierras diatomiceas es grandcemente mecinica. El calor ¥y

la cal floculan algunos de los coloides y el mineral poroso cubre las lonas del
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f*ltro y retiene el vrecipitado y la materia suspendida. Hay alguna adsorcién
de coloid:s, pero poca eliminacidn extra de color por esta filtracidn con filtre
ayudas,

Ha sido extensamente reconocido el hecho de que la defecacidn con cal-fos
fato no funcionaria con filiracidn a presién, ya que el floculado fosfato tri-~
cdlcice pasa a través de los poros de las lonas de los filtros, formando una
masa gelatinosa que detiene el flujo casi inmediatamente, provocando oristaliza
ciones y obstrucciones. asi entonces el uso de filtroayudas _ue tapen los poros
y ayuden a detener el precipitado se torna esencial. Pueden estos usarse para
formar precapas en los filtros o directamente en los licores. Actualmente se
consiguen diversas clases de filtroayudas, siendo muy utilizados los hechos a
base de rerlita y otros minerales.

Otra forma muy recomendable de ayudar a la clarificacidn consiste en el
uso de los llamados filtros "CARBAC", que son filtros de lecho fijo de carbdn
activado entre dos capas de resina celuldsica. El carbdn activado ayuda a dete-
ner coloides, sustensoides, etc. y asimismo contribuye grandemente a la decolo—
ra.cién. de los licores. Su costo 1.0 es demasiado elevado tero no son regenerables
aungue pueden ser usados varias veces.

Una modificacidn consiste en utilizar carbdn animal o negro de hueso vara
realizar la defecacidn. Como es sabido, el negro de hueso contiene una sran pro
poreidn de fosfatos y sales cdlcicas que contribuyen a la defecacidn. "n el uso
de éste 3e combinan los procesos de defecacidn y adsorcidn simultanesmente, dan
do como resultado licores sumamente claros, siendo el carbon reutilizable y re-—
generable. E1l mayor protlema de su uso estiriba en la adquisicidén del mismo, asi

como del equipo para regenerarlo.

3e2+3.7 PARTE EXPERTICLTAL DB DEFECACICH .

Para la realizacidn de la parie experimental dcl presente inciso se se-
leccionaron los crudos de Xaffe H.A.G. de 84% de pureza como representante de ne
turaleza promedio de extraccidn por medio de solventes orgdnicos y de General
Foods Co. de 69 35 de pureza, como una muestra de la calidad extrema inferior de
extraccidn acuosa (el promedio de calidad de esta ({ltima firma es de 80 4 ),

Las pruebas realizadas que se reportan acontinuacidn resumen la amplia fox: Y
ma de experimentaciones tendientes a comprobar la eficacia de los métodos de de
fecacidn. luchos de los defecantes empleados no se enlistan en los resultados s:
guientes debido a que no representan agentes tan satisfactorios como los presen
tes en las experiencias siguientes. Un resumen a nivel cualitativo se anexa al
final del inciso, con objeto de proporcionar la suficiente informacidén del desa

rrollo del presente estudio.
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I.~ T3C.I® CAL CQMO DEFECANTE TICO.

La variable mds importante a determinar es la cantidad o po~ocentaje de
defecante Jptimo, con miras a un balance de materiales. Esta estard sujeta al
control del pH, pardmetro regulador del proceso. La temperatura de adicidn de
la cal serd de 80-85°C y la del tratamiento por calor de 95°C, que es la tempe-
ratura de ebullicidn de los licores en el lugar de experimentacién (Cd. de 4éxi
co). La rutina de trabajo seguir. la secuela expresada en el diagrama de bloques

del incisc 3.2.3.1, a saber:
i) Disolucidén de los crudos en agua caliente a una proporcidn de 30 % en
peso. .

ii) Defecacidn con cal empleando diferentes pesos O proporciones de dsta.
edir el pH antes y despuds de la adicién de cal.

iii) Calentamiento a ebullicidn. Agitacidn continua.

iv) Sedimentacidn (T = 80°C). Decantacidn de los licoTes.

v) Filtracién de los licores. Lavado con agua caliente. Concentracidn apro
ximada para cristalizar 25 % .

vi) Cristalizacién de los licores por enfriamiento. Separacidn de los cris
tales. Lavado con agua fria limpia. Secado de los cristales y determinacidn de
Su pureza.

vii) Lodos: filtracidn, lavado con agua caliente, secado de la tcrta y pesado.
viii) Aguas madres de cristalizacidn y licores de lodoss se mezclan y se lie
van @ concentracién hasts un 70 % de eliminacién del solvente o un 40 % de conte
nido de sélidos. Se cristalizan después por enfriamiento. Se separan los crista
les. Se lavan con agua fria. Se llevan a secado y determinacidn de pureza. Los
licores residuales se llevan a evaporacidén total para determintacién de sélidos
¥ pureza de éstos.
I.;a,s tablas siguientes, para cada tipo de crudos, representan los valores
promedio representativos de las experiencias realizadas.
ACOTACIONES Pana LAS TABLAS 3.6 T 3.7 .
A 3 % de oal eppleado (g cal/100 g crudos). Se usé wa lechada de 10°E4,
B 3 pH inicial de los crudos.
1 ph de los licores defecados.
3 recuperacién la. cosecha.(pesc seco/100 g crudos).
t pureza de los cristales la. cosecha. (ver capitulo V).
recuperacidn de las aguas y licores de lodos,(Peso seco/100 g Crudosy.
: pureza de cafefna de aguas y licores ds lodos.
t sélidos en licores residusles.{Peso seco/100 g crudos).
s pureza de los sdlidos ds las aguas residuales.

t Rendimiento final para el proceso (balance de zateriales) IT + G + &I
pureza Cruacs
18
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K : % en peso de lodos recuperados (reso seco/100 g crudos).
TABLA 3.6 Cafefna H.A.G. (84 % ) con diferentes % de cal.
¥UESTRA A B c D B F G H I J K

1 2 7 9 59.2 0.89 20.0 0.75 14.0 0.68 91.9 4.3
2 4 7 10 58e1  0.91 23,0 0.77 13.5 0467 94.8 7.1
3 6 1 N 563 0693 21,0 0473  15.3 0.65 93.4 8.7
4 8 1 12 5763 0693 1902 0.7  14e1 0.65 91.5 11.3
5 10 7 13 557 0494 203 0e76  16.4 0.63  33.0 14.5
6 122 7 14 5348  0.95 25:1 0,70 17.6 0.62 94.3 16,7

TAELA 3.7 Cafeina G.P, (69 $) con diferentes % de cal .

MUESTRA A B ¢ D B F G H T J K
1 2 6 7  45.0 0.84 17.0 0,75 11.1 0.65 23.7 4.1
2 4 6 8  44.1 0.88 18.1 0.73  12.5 0.85 87.0 7.3
3 6 6 9  43.6 0.92 18.4 0,71 12.9 0.61 S8.5 8.7
4 8 6 10 43.8 0.91 18,9 0.71 13.9 0.5 38.5 11.5
5 10 6 12 43.3 0.94 19.2 0.71 15.3 0.60 92.0 14.8
6 12 6 13 42.0 0.94 204 0.70 15.4 0.58 90.7 1604

OBSERVACIOILS A LAS TABLAS 3.6 y 3.7 &

1) La calidad de las cafeina nunca fué "P, 3e recomienda entornces un 20
paso de purificacién. Las pruebas cuslitativas de vurificacidn por defscacidn en
un sefundo paso resultaron negativas: la eliminacién de impurezas es muy pobre y
se presenta descomposicidn parcial del alcaloide.

2) La coloracidn de los cristales ottenidos en la primera cosecha varia
desde un color gris verdoso hasta un color blanco grisiceo, en una gama perfecta
mente definida, mejorando siempre la coloracidn en proporcidn a la adicidn de cal

3) La coloracidn de las azuas fue desde un naranja rojizo, obscureciéndose
mds conforme se afiadfa cal, hasta un color plrpura obscuro. Ademds, a mayor can~
tidad de cal se observaba mayor turbidez en las aguas, asi como olor; -y en los
casos extremos (10 % de cel parg HAG y 12 % para GF) se presentaba una notoria ca
pa aceitosa en la superficie de las aguas madres. La coloracidn de los licores
fue ascende¢nte en transparencia y dccoloracidn hasta los valores Sptimos, pero
en los oasos extremos fud ascendiendo en turbidez y se observd olor amoniacal.

4) La cantidad Sptima de cal se encuentra en base a los siguientes requisi
toss

a) Rendimiento. Aunque en los % de cal de 4 y 12 % se obtienen los valores
mds altos de recuperacidn total (HAG), este pardmetro no puede ser defénitivo ya

que depende de la adecuada manipulacidn el que el balance total sea Sptimo. Este
tan solo nos sirve para delimitar pérdidas durante el proceso, pero no equivale
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la verdadera recuperacidn, ya que en la prdctica no se llevan los _icores resi
uales a sequedad. De la recuperacién de la primera cosecha, tanto en calidad co
o en cantidad los ‘5 mds altos son los mejores. Fero también se observa que para
stos se incrementan las pérdidas por descomposicidn y las malas calidades de
guas y cosechas de cristaleg de aguas. -

b) oH : 11 y 12 son valores buenos de alcalinidad ya que aunque altos no
onstituyen aln un teligro para el alczloide y aim favorecen la mejor cristalisa
idn de éste al disminuir su solubilidad. Sin embargo, siempre se recomienda tra
ajer a pH mds bajos.

c) Cantidad de cal agregada: serd mejor mientras menos cal ge tenga que agre
ar, A valores medios de adicidn de cal se tienen buenos resultados en todos los
iveles del proceso (rrimera cosecha, aguas y residuos), por lo que, acompafiados
or el factor econdmico (menores pérdidas de cafefna y menos gasto de defecante)
e considera gue 4-6 -+ de cal son los valores Svtimos ypara la cafefna HAC de 84%
e pureza y 10-12 % de cal para cafefna CF de 69 % de pureza.

5) La calidad por supuesto varfa en el crudo de extraccién aocuosa en forma
4s marcada, segin provenga de residuos de extracto o de extraotos nuevos, mostrég
ose mds o menos aceitoso. Con la defecacidn se logra una mejor y mds ripida cla
ificaoidn; sin embargo, ain se aprecian muchas pérdidas del alcaloide en los lo
os de defecacidn, debido a que las gomas ocluyen mucha cafeina durante su arras
re. Al secar los lodos se observd que se formaba una oapa de cristales blancos
n la surerficie de éstos., Ze recomienda entonces que en otro tipo de pruebas se
dicione el paso de redisolucidn y refiltracidn de los lodos, aunque ésto aumen-—
e el volumen de las aguas a evaporar, rero se incrementard con ello la recupera
idn. En las rruebas anteriorss las recuperaciones totales parecen ir em aumento,
ero en realidad tan sdlo ocurre que, a'pesar de las cantidades d¢ cal menores
e las primeras pruebas, el arrastre de alcaloide estZ siendo meyor en las breas.
onforme se ha logrado eliminar un gran nimero de las impurezas que estorvan a
2 cristalizaocidn co.. cantidades mayores de defecante por paso, las pérdidas van
isminuyendo por arrasire en las gomas, pero aumentando en la filtracidn por la
3y o cantidad de cafefsa oclufda en la torta de cal y vor rosible descomrosi~
idn parcial en las asuzs. Se recomie..da pues auxiliar a la cal con algin otro
rente que disminuya el coler, la cantidad de cal disuelta y aumente la solubi-
idad del alcaloide en el licor para disminuir sus pérdidas.

II.- TS0 DE CAL AUXILIADA CCKN FOSFATOS.

Fara estas exieriencics se utilizd el mismo tipo de leckada de 10°Bé

ra la defecacidn. Ademds se utilizé wna solucidn 1 N de dcido ortofos®drico.

18 temperaturas usadas fueron las mismas que Dpara el caso anterior.
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Para la determinaoidn de la eficiencia del Zcido fosférico como auxiliar d
la defecacidy se nardn dos tipos de prueba, para cada tipo de crudos usados:

1) Diferentes pH con H 204, reutralizando luego con cal.

3

2) A partir de un pH dptimo de acidificacidén con H3PO alcanzar alcalinid.

’
des mds severas con objeto de ver la cantidad Sptima de calf el E Sptimo de tra
bajo y el grado de clarificacidn.

#étodo I ; i) Disolucién de crudos en agua calients. Progorcidn 30 .
ii) Tratamiento con diferentes /% de 4cido fosfdrico, para alcan
zar diferentes pH.
iii) Defecacidn con cal a neutralidad (pH 7)
iv) Calentamiento a ebullicidén (95°C). Adicidn de fi’troayudas.
Sedimentacidn (T 80°C). Decantacién de licores.

v) Filtracidn de los licores. Lavado con agua calientz. Concen
tracidn aproximada del licor 25 %. Cristalizacidn de los licores por eanfrizmien-—
to.

vi) Separacidn de los cristales. Lawmdo con agua fria. Secado de

los cristales y dgterminacién de su pureza.

vii) Lodos con filtroayudas: filtracidn, lavado con agua caliente
Zedisolucidn de los lodos en agua caliente. Refiltracidn en caliente. La torta s
seca y se pesa. Los licores se mezolan con las aguas madres de cristalizacidn.

viii) Las aguas madres y los licorss d=_lodos se concentran hasta
alcanzar 40 % de s8lidos disueltos. Cristalizacidn por enfriamiento. Separacién
de cristales. lLavado. Zecado y Zeterminacién de su pureza. Los licores residuale
se llevan a sequedad Tara determinacidén de sdlidos y de la pureza de éstos.

ACOTACIONEZ FARA ‘LAS TAELAS 3.8Y 3.9 .

A 1 pH de la solucidén desvuds de la adicidn de fosfatos.

B 3 pH despuds de defecar.

C s pm de 33E04 usado para neutralizacidn.

D : " de cal empleado para la defecacién.(Feso cal/100 g crudos).

E : Carefua racuperada en la. cosecha. (Feso seco/100 g crudos).

P : pureza de los cristales de la 1la. cosecha.

G : recuperacidn de las aguas madres y licores de lodos (peso seco/100 g c
dos)e

H : ovureza de la cafeina de aguas y licores de lodos.

I : Tscuperacidn de las aguas residuales (peso seco/100 g crudos).

J 1 pureza de la cafeina de las aguas resuduales.

K t+ Rendimiento total: ZF + GH + IJ/100° g crudos (pureza crudos)
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L :+ % en peso de lodos (peso seco/100 g crudos).

TABLA 3.8 Cafeina H.A.G. (84 %) con H3PO4 v cal a ..eutralizacidn.
MUBSTRA A B ¢C D E F G H I h K L
1 7 840 1.8 64.3 0.95 20.2 0,71 9.0 0.68 97.2 6.9
T 660 1.5 60.9 0.90 22,6 0.71  14.4 0.65 955 3.2
7 520 1.3 56.1 0.89 25.7 0.68 19.9 0.65 95.6 4.3
7 360 1.0 50.0 0.87 29.4 0.68 23.6 Ce65 94.1 3.1
7 220 0.7 46.8 0.85 31.4 0.68 25.7 0.65 92.7 2.8

oA W
N W

TABLA 3.9 Cafeina G.F. (69 %) con H3P04 ¥ cal a neutralizacidn.
MUESTRA A B € D E F G E I J X L
1 700 2.9 35.4 0.90 30,1 0.69 23.4 0.63 97.7 7.5
520 2.1 32,2 0.88 34.7 0.68 " 27.4 0.58 98.3 6.3
380 1.9 28,2 0.88 35,2 0.68 32,1  0.57 97a1 5.9
220 1.7 26.3 0.88 31.7 0.68 38.7 0.57 96.9 4.4
7 80 1.4 24.5 0.88 34.4 0.68 36.4 0.57T 95.2 4.8

~N =N =

2
2 3
3 4
4 5
5 6

OBSERVACIONES A LAS TABLAS 3.8 Y 3.9 .

1} La adicidn de fosfatos se muestra sumamente positivae

2) Se aprecia que mientras mayor sea el gradiente de pH mayor es la clarifica
6¢ién alcanzada. Se considera entonces conveniente la acidulacidn hasta un oH de
2 § 3. La cantidad de 4cido alimentada no es demasiado grande y por tal el costo
no se eleva demasiado.

3) La cantidad de cal agregada es en todas formes mucho menor que si se usara
solamente ésta para la defecacifn, Las pérdidas disminuyen, la solubilidad de la
cafefna en el licor aumenta ligeramenta.

4) De los datos obtenidos se aprecia ques i) La mayor adicién de fosfatos pro
picia una mejor‘olarificacién ¥ una mayor cantidad de producto para un primer ra
§o., ii) %n los dltimos casos la cantidad de defecante es insuficiente, por lo
que la clarificacidn es mala. iii) Los sdlidos disueltos en las aguas madres son
wde puros, aunque en menor cantidad que en los primeros casos, debido a que en
£stos primeros la recuperacidn de la primera cosecha es mayor. iv) En general,
las aguas se muestran mAs claras e incoloras que en la defecacidn sola, aumen-
tando la decoloracidn con la mayor adicién de fosfatos. v) Del peso de los lodos
se observa que la elimiracidn de impurezas es menor mieniras menor sea la canti-
dad de fosfatos y defecante adicionados.

5) Los rendimientos no contribuyen a favorecer a alguna de las formas de adi-

e .
3ién, ya que constituyen una mezcla de cafeinas, procedimiento que no esta reco-
rendado ya que las oalidedes difieren demasiado.
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6) No se considera Sptimo ninguno de los casos anteriores, sino que se re
comienda llevar a alcalinidades mds elevadas.

7) Lis pérdidas del alcaloide para el procedimiento anterior y en general
rara casi todos los procedimientos a seguir en el curso de esta experimentacidn,
estdn localizadas en las siguientes oreraciones:

a) Bn los lodos, por arrastre y oclusién (este aspecto si es de imcortane
cia para el presente estudio, ya que da una idea le las vdrdidas esperadas).

b) En el secado de los licores, debido a la posible sublimacién y despren
dimientos por arrastre del solvente, debido a las altas concentraciones de séli
dos que 8stos conservan es estas experiencias. Sin embargo, este tipo de pérdis-
das se evitan en la realidad, ya gue esta orveracidn de sacado no se realiza en
un procedimiento ordinario de purificacidén.

Método IIs i) Disolucidén #e orudos en agua caliente. Prop. 30 %.

ii) Tratamiento con % dptimo de fosfatos a pH Sptimo.
iii) Defecacidn con cal hasta pH alcalinos. Medir pH antes y

despuds de calentar para apreciar la cafda del pE despuds del calentamiento.
iv) en adelante seguir la rutina del método anterior.

ACOTACIONES A LAS TABLAS 3.10 Y 3.1ﬁ .

: pH de la soluoién después de adicionar fosfatos.

1 pH después de defecar.

1 % de oal empleado para defecar (g cal/100 g crudos ).

+ Recuperacién de la 1a. cpsecha (peso seco/ 100 g crudos).

: pureza de la 1a. cosecha.

recuperacidén de aguas y licores de lodos (peso seco/100 g crudos).

1 pureza de la catefna de aguas y licores de lodos.

1+ recuperacién de las aguas residuales {peso seco/100 g crudos)r

: pureza de la oafeina de aguas resmduales.

+ Rendimiento total: IE + FG + HI / pureza crudos

Ea T T s B <~ B > T - B < I = B S B - I

+ % de lodos recuperados (peso seco/100 g crudos).

TAELA 3.10 Cafefna H.A.G. (84 %) con cal ¥ H.P0, a defecacidén alcalina.

MUESTRA A B c D B P G H I J K

1 37 1.6 60.0 0495 23.0 0.71  14.5 0.63  96.7 5.2
8 1.9 61,0 0.35 21.8 0.73 14.3 0.62 98.5 7.0
9 2.3 60.3 0.96 21.0 0.72 14.7 0.60 97.4 8.6
10 2.6 60.1 0.96 20.5 0.74 14.% 0.59 97.2 9.8
11 3.1 60.0 0.97 19.8 0.75 15.2 0.57 97.3 10.5
12 3.6 60.1  0.98 19.0 0.74 14.9 0.54 96.4 11.3

N U W N
w W W W W
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TABLA 3.11 Cafefna G.F. (69 %) con cal y H.PO, a defecacidén al.alina.

3774
MUESTRA A B c D B F G H I J K
1 37 1.6 32.2 0.88 34.7 0.68 27.4 0.58 98.3 6.3
2 3 8 1.9 3501 0.89 31.1 0.68 26.3 0,57 976 7.6
3 3 9 2.1 37.6 0.89 28.7 0.69 25.6 0.54 97.2 8.7
4 3 10 2.6 41.2 0,91 25.4 0.69 24.0 0.50 97.1 9.9
5 3N 3.0 44.0 0.93 21.9 0.70 23.4 0.51 98,5 11.2
6 3 12 3.5 45.3 0.95 18.3 0.71 22.6 0.49 97.2 13.1

ODBSEZRVACIONES A LAS TAHLAS 3.10 Y 3.11 .

1) De las tablac anteriores se observa que no existe una diferencia muy
narcada en las recuperaciones de la primera cosecha mientras aumenta el pH que
se alcanza, aunque es obvio que la pureza es mayor a mayor cantidad de defecante
adicionado La® coloraciones de los cristales marcaban una escala poco pronuncia
da pero bastante apreciable. Las aguas resultaban bastante transparentes, aunque
adn se presentaba la turbidez con el aumento del pH.

2) Por 1lo anterior, el criterio para elegir alguna de las experiencias o
5o un punto Jitimo deberd basarse entonces en cuestiones econdmicas y de facili-—
jad de manejo. Considsrando lo anterior se recomienda trabajar a un pd de 8-9 pa
ra. BiG y de 9-10 para GF.

3) Por las dos pruebas usando fosfatos, en forma conjunta, se puede afir—
nar que la adicidn de fosfatos a los crudos de extraccidn con solventes orgini-
08 resulta sumamente benéfica. la cantidad de fosfatos empleada resulta minima
son respecto al bPenceficio que proporciona. Puede observarse también que para los
xrudos provenientes de extraccidn acuosa se requiere wna cantidad de defecante
tal que provoque una alcalinidad mis severa que para el tipo de crudos provenien
tes de extraccidn con solventes orgdnicos.

4) Se aprecia un inoremento sdbito de la recupsraoidén del alcaloide asi co
10 en la pureza de éste para el crudo GF, conforme se alcanzan alcalinidades mds
‘vertes (pH 9-10), debido a que se ha alcanzado el punto requerjdo de arrastre y
1liminacién de las impurezas solubles y coloridas que impiden la oristalizacidnj
omo se observd en la prueba anterior em la que solamente se alcanzaba la neutra
idad, ,antes de ese punto la defecacidén era insuficiente, en tal forma que la
wistalizacidn era pobre y sumamente impura, Al lograrse la eliminacién de algu—
ac de las impurezas, sin yue las remanentes impidan la oristalizacién, se obten
ré4 un sdbito aumento en la i‘écuperacién de las cosechas, aumentando después la
ureza de les mismas conforme mis defecante sea agregado.

5) De los resultados numéricos podia inferirse que la utilizacidn de pHE de

124



17-12 o mayores representarian el valor dptimo para GFy pero es de considerarse
el becho de la manifiesta pérdida del alcaloide por descomrosicidn, asi como el
eaturbiamiento de la:z aguas por excesos de cal disueltos, que no pueden elimina
se por la accidn del fosfato afiadido. Piede conjeturarse que pasos Sucesivos fo
fato—cal-fosfato-cal, o bien que el uso de otros agentes clarificantes (como el
carpdn vecsetal que se usé en el inciso anterior, cuya mayor eficiencia ocurre e
medio alcalino), 6 de los dcidos mencionados en la teoria del presente inciso,
se incrementaria la clarificacidn de este tipo de crudos sin riesgos de pérdi-
das excesivas.

6) Us necesario recalcar el kecho de que los rendimientos revortados en e

presente trabajo (a excepcidn de los casos en que asi se indique, especialmente

los obtenidos en las gruevas de planta piloto), [i0 TRETEIIIN ICSCRIBIR Li :ECUT
BiCIOT Z:iTasDs D.L ALCALCIDZ EX UIl FRCCESO CCLI)LETO INDUSTRIAL, sino solamente
contribuyen a preservar el balance de los materiales en las pruebas realizadas.
Ls obvio decir que solamente en los casos en los cuales se haya alcanzado grado
U2P del alc2loide podréd entonces plantearse una recuperacién real de éste para
un equis rroceso. Bn estas pruebas de defecacidén no se alcanzd la rureza USP en
ningin caso, ya cue se experimentd solamente vara la obtencién de una clarifica
cién primaria en un solo paso, pretendiendo utilizar la eficacia de este tipo d
refinacidén hasta su limite obvio, ya que la introduccidn de agentes bdsicos o 4
cidos en un 20. naso de purificacidén deberd ser rigurosamente controlada para e
tar impurificaciones indeseables del pvroductc final.

III.- S0 ZE CAL Y OTROS ACIDOS 14RA L. IEUTRALIZACION.

El primer agente acidulante que se exjerimentd fue el H2504; por T
zones de orcen econdmico, manuabilidad y disponibilidad, se le considerd mds ex
haustivamente que a otros agentes acidulantes, aim cuando éstos presenien mayor
ventajas en eficiencia, como es el caso del 802 y el COZ’ los cuales tan solo f
ron considerados de una manera mis cualitativa, siendo necesario y recomendable
una posterior investigacidn al respecto.

Z1 uso de agentes acidulantes rara auxilio de la defecacidn con cal fue
ampliamenite fundamentado en la teoria del presente inciso, por lo gue una atirm
cién de la eficiencia de los mismos pueden ser extranoladas con el dcido sulfir
co. .n general, un agente auxiliar 4cido en la defecacidn puede ser empleado an
tes o despuds de la defecacidn, por lo que se exrerimentaron 3 tivos de métodos
wé€todo I : Acidificacidn previa y neutralizacidn con el defecante alcali
étodo I1: Defecacidn alcalina posterior a la acidificacidn.

“étodo III : Lefecacidn alcalina sesuida por acidificacidn.
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Método I 1 Se usé wna solucidn Q.1 § de E,50, en combinacién con una le-
chada de 10°B§. Las temperaturas de disolucidn f.eron de 80~85°C ¥y la de calen-
tamiento defecante de $5°C, o sea la de ebullicién en la Cd. de México, lugar
dcnde se realizaron las pruebas. La rutina fue:

i) Disolucién de crudos (30 %) en agua caliente.

ii) Acidificacién a diferentes pH con 80, .

iii) Alecalinizar y defecar von cal hasta neutralidad.

iv) Calentar a ebullicidn. Sedimentar. Decantar. Filtrar licores y lavar
con agua caliente.

¥) Cristalizar licores por cafrizmiento. Filtrar. Lavar con agua fria. Se
c2r. Pesar los cristales y determinar su pureza.

vi) Los lodos se filtran, lavan, redisuelven en agua caliente, y se refil-
iran. Finalmente se secan ¥ pesan.
vii) Los licores madres de la cristalizacidn, juntamente con los licores de
lodos se concentran a 40 % de sélidos. Se cristalizan por enfriamiento, se fil-
tran, lavan y secan los cristales as{ obtenidos. Se determinan su peso y pureza,

Los licores residuales se llevan a sequedad rara determinacidn de sélidos y pu—e

2.
ACOTACICNES rARA LAS TABLAS 3.12 ¥ 3.13 .
4 : DH de la solucién despuds de la adicidn de &cido.
B : p después de defecar.
C ¢t ppm de dcido usado para acidificacidn.
D: % de cal empleado para la defecacidn a neutralidad (pesc seco/100 g cru
dos ).
3 1 recuperacidn de la la. cosecha (peso seco/100 g crudos).
F 1 pureza de la la. cosecha.
G : recupéracién de las agi.as n~dres y licores de lodos (peso seco/100 g
crudos).
H : pureza de oafeina de aguas y licores de lodos.
I : recuperacidn de las aguas residuales (peso seco/100 g cruios).
J : pureza de la cafefna de aguas residuales.
K : Recuper.cién total
L : Lodos recuperados (peso seco/100 g crudos).
TLBLA 3.12 Cafefna H.A.G.(84 %) con cal y H,ZSO4 a neutralizacidn.
(MUESTA A B C D _E F G H I J K Ts
1 2 1 920 1.9 61.7 0.95 21.3 0.70 11.3 0.69 96.9 7.2
2 37 680 1.6 60.4 0.91 22.7 0. (0 15.2 0.66 96.3 57
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TABLA 3.12 cont.
3 4 7 S60 1.4 58.4 0.90 25.2 0.68 20.3 0.66 98.9 4.8
4 5 7 330 0.95 52.3 0.88 28.9 0.68 24.4 0.65 97.1 3.2
5 6 7 190  0.55 49.1 0.8% 30.8 0.68 27.3 0465 95.6 3.0

TAELA 3.13 Cafeina G.F. (69 7%) con cal y 52504 a neutralizacidn.
MUEZTR4 A B C D N F G H I J X L

1 2 7 694 2.8  33.0 0.90  32.1 0.69 25.1 0.64 98.4 6.9
2 37 508 2.0 30.7 0.87  35.1 0.69 27.2 0.60 97.4 5.9
3 4 7T 3% 1.7 28.0 0.87 35.8  0.68  33.3 0.58 98.5 5.1
4 5 7 208 1.55 25.8 0.85  34.2 .68 36.1 0.58 95.8 4.0
5 6 7 67 1.3 23.1 0.85  35.1 0.68 39.7 0.58 96.4 3.2

OBSERVACIOWES A LAS TABLAS 3.12 Y 3.13.

1) La acidificacién previa a la defecacidén favorece la clarificacidn.

2) El H2504 proporciona calidades similares al 4dcido fosfdrico .crque Tozo
ciona una tuena eliminacidn de le cal soluble.

3) Los licores son menos transparentes y 13¢ cristales niz colorzics =x to-
dos los casos, auhque su pureza es caczi similar = la exteriencia con :BPC4. Las
aguas de los crudos de HAG son mis wmarille.tas y el olor es wis peneirants. 3in
emodargo los lodos son de consistencia ierrosa y no-tan selatincsos como los ds L
exveriencia con fozfatos. El pH dptimo es azyor de 7 para los dos tipos de cruco

4) La recuperacidn es wala en todos los casos, Z1 tipo de imrurezas es diff
2il de eliminar a pE dcido. Los licores de crudos CF zon lireranenis mds dcidos
en =i miszos (pi 6.3).

5) Los liceres obtenidos para GF son zuy obscuros y los cristales obtenidos
tienen coloracionez cafés.

Método II 3 i) Disolucidn de crudos (30 ;) en agua caliente.

ii) acidificacidn a pf 3 con 32304 .
iii) Defecacidn a H mayores de 7 con la lechada de cal.
iv) en adel nte, similar al método anterior.
ACOTACICIES 4 LAS TAZLAS 3414 Y 3615 .
1 pH después de acidular .
t+ pH después de dezecar .
;> de cal empleado (peso seco/100 g crudos).

+ Recuperacién de la 1a. cosecha (peso seco/100 g crudos).

B O o w =

s pureza de la la. cosecha.

recuperacidn de aguas § licores de lodos (peso seco/100 g crudos)

!

G : pureza de caf. de aguas y licocres de lodos.
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E : recuperacién de aguas residuales (peso seco/100 g crudos).

I : pureza de cafeina de aguas residuales.

J : Recuperacién total .

X 1 Lodos recuperados (reso seco/100 g crudos),

TABELL 3.14 Cafeina H.i.G. (84 %) con cal y E2304 a defecacién aloalina.

JESTRA 4 B ¢ ) o F G : I J X
1 37 1.6 60.4 0,91 22.7  0.70  15.2 0.66 96.3 5.0
2 308 1.95 60.7 0.91 22.3  0.73  15.4 0.63 96.7 6.7
3 39 2.2 61.0 0.94 21.6  0.72  14.8 0.60 97.4 8.3
4 3 10 2,55 60.6 0,94 20.7  0.71  14.2 0.5 94.9 9.4
5 3 11 2.9 604 0.7 19.7  O.71  14.3 0.52  95.2 10.1
6 312 3.2 60.5 0.97 19.1  0.73 13.8 0.50 94.6 11.0

TAT.A 3.15 Cafefina G.F. (69 %) con cal y 32504

a defecacidén alcalina.

LESTRA A B c D B F G H I J K
1 31 2.0 30.7 0.87 35.1 0.69 27.2 0.60 974 6.7
2 3 8 2.4 35,2  0.89  31.3 0.68 24.5 0.59 97.2 8.3
3 3 9 2.7 38.1 0.91 28.6 0.68 23.1 0.5 97.2 9.7
4 3 10 3.0 41.8 0.93  24.7 0,69 21.3  0.5% 96.8 10.6
5 I N 3.2 44.1  0.94  21.7 0.69 19.6 0449 96.8 11.9
6 3 12 3.5 46.1 0.95 20.1 0.70 17.8 0.47 96.1 13.4

CbIERVACICONIS A L5 TAHLAS 3414 Y 3.15 .

1) E1 pH recomendado de trabajo es : HehoG. PH 9 ¥y G.F. pH 10-11 .

2) E1 uso de 52504 favorece la precipitacién del exceso de cal, pero no es
an eficiente como el H.PO.; el consumo de &cido es sin embargo menor y el de oal

3774

s aproximadamente el mismo. Los residuos dcidos se evitan usando el dcido an~
s de defecar y la eficiencia es bastante parecida.

3) Para los crudos de G.F. el procedimiento es mejor que para los de HAG.
mo 66 aprecia, es mie narcado el incremento de purezs y recuperacidén por paso
> adicién de cal.

hétodo IIIs i) Disolucién de crudos (30 %) en agua caliente.
ii) Defecacién con cal usando % Sptimo (de prueba 1).
 iii) Fbullicién. Sedimentacién. Decantacidn.

iv) Neutralizacidn de los excesos de cal em los licores
on joido sulfdrico (hasta pH 5).

v) Filtracién. Cristalizacidn. Separacidn de oristales.
wvado. Secado. Pesado y determinacidn de pureza. .

vi) Lodos: Neutralizacién con H S04 de los licores filtra
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dos y aguas de lavado. Redisolucidn de lodos y neutralizacidy. Refiltracidn. Se
cado y peeado de los lodos.
vii) Licores residuales a sequedad. Pesado y determinacidn
de 12 pureza de los sdlidos.
ACOTACICIES A LA T3BLA 3.16.
1 pH despuds de defecar.
1 pH despuds de neutralizar los licores.

pom de dcido sulfirico usados para la neutralizacidén de los licores.

5 de cal usada para defecar (peso seco/100 g crudos).

yecuperacidén de la 1a. cosecha (peso seco/1CO & crudos).

1 pureza de la 1a.‘cosscha.

Q = B O oo >

3 recugeracidén de cafeina de aguas y liceres de lodos (pesos secos 100 g
CTUdOS )« ' )

t pursza de cafeina de aguas y licores de lodos.

1+ recuperacién de cafeina de ag:as residuales.(peso seco/100 g crudos).

B
I
J 1 pureza de. cafeina de azuas residuales.
X 1 Recuperacidn total.

L

1 Lodos recuperadcs (peso seco/100 g orudos).

TAHLL 3416 Cafeinas H.i.G. (84 /) y G.F. (69 %) con cal ¥ E,50, a acidifi
cacidn posterior.
KUEST2A A B c D E F G H I J K

HAG1 10 5 750 4.0 52.8 0.96 24.2 0.80 16.9 0.69 98.9
HAG2 11 5 860 6.0 54.8 0.98 21.4 0.78 16.2 0.67 96.8
GF 1 -12 5 910  10.0 39.1 0.96 23.8 0.75 18.3 0.65 97.5

GF 2 13 5 986 12.0  39.9 0.983 21.2 0.78 19.3 0.62 98.0

OBSERVACICNES 4 La TABLA 3.16 .

1) Definitivamente el uso de HQSO4 es benéfico como neutralizante, a pesa
de los inconvenientes mencionados de alta corrosidn, ya que las proporciones de
écte en los licores es muy Lequeiia.

2) Para los 7 ¢>timos de defecante Unico se observa en ambos tipos de cru
un incremento notable en la pureza, aunque la recugeracidn de la 71a. cosecha di
minuy$ por el increuento en la solubilidad del alcaloide en el medio scido. Los
lodos alm ocluyen cafeina, aunque mucho menos que en los casos de neutralizacid
previa. Bs decir, se favorece la recuperacidén de los lodos en medio dcido (sien
esfe procedimiénto muy recomendable para tratar a los lodos redisueltos).

3) La coloracidn de los licores es mucho nejor en eSte caso por neutraliz
cién jrevia & la filtracidn de los licores clarificados - decantadas. Las aguas
80N mis amarillentas que en el caso de la def:cacidén posterior a la acidificaci
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ya que el pPH permanece bzjo en este caso.

TS0 IE 502 COMO NEUTRALIZANTE .

Para la experimentacidn con 802 a nivel laboratorio se recurrid a la genera
cidn del ‘gas previa al tratamiento, a partir de H,ZSC4 con virutas de coure, en

virtud de la siguiente reaccidn:

Cu + 2HZSO4 —DCuSO4

La rutina de trabajo 1ue la siguiente:
i) Disolucién de crudos (30 %).

ii) Sulfitacidn con gas S0, a pH 3 . Para evitar ezcesivo espumado se afia-

+ 80, + 2 Hy0

den unas gotas de antiespuante (mezcla Twin-Span).
iii) Defecacidén con czl a pH 8-9 (HAG) y 10-11 (GF).
iv) Calentamienzo a ebullicidn. Sedimentacidn. Decantacidn.
v} Filtracidn de licores. Cristalizacién. Sereracidn de cristales. Secado.
Pesado y determinacién de pursza.
vi) Lodos: Filiracidn. Lavado. Redisolucidne Refiltracién. Lodos a secado ¥
pesado.

vii) Licores madres y licores de lodos a posterior tratamiento con 502 y cal
(pH final 7-8). Reconcentracin y cristalizacién. Lavedo de cristales. Pesado y
determinacidn de pureza. Licores residuales a.sequedad. Pesado y decerminacién
de pureza de los sSlidos.

ACOTACIONES A LA TABLA 3.17 .
A t pH inioial de la solucidn.

B 3 pH después de la sulfitacidn.

C t pH después de defecar.

D : pom de 502 para acidificaoidn.

E 1 % de cal empleadc para la defecacidn (peso seco/100 g crudos).

F 1 Recuperacidén de la la. cosecha.

G 1 pureza de la 1a. cosecha.

E 1 reouperacidén de aguas y licores de lodos reprocesados con 502 y cal
(peso seco /100 g crudos).

I @ pureza de cafeina de aguas y licores de lodos.

J 1 recuperacidn de aguas residuales (peso seco/100 g orudos).

K 1 pureza. de cafeina de aguas rediduales.

L : Recuperacidn total.

M 1 Lodos recuperados {peso seco total/100 g crudos).

TABLA 3217 es--



TAELA 3.17 Cafeinas HE.i.G. (84 %) y G.F. (69 %) con cal y S0,
MUESTRA A B C D E F G g1 1 J X L ¥

FAG1 7 3 8 1130 2.0 60.5 0.96 21.5 0.91 3.3 0.60 96.0 8.9
HAG 2 7 3 9 1500 2.2 61.4 0.97 20,2 0.91 5.2 0.60 96.8 11.1
GF 1 6 310 1360 2.8 42.3 0.95 23.1 0.90 9.2 0.62 96,7 12.7
GF 2 6 311 1580 3.1 44.6 0.96 21.9 0.91 6e4 0.62 96.1 14.8

OBZERVACICHES 4 LA TAELA 3.17 &

1) El proceso de sulfitacidn representa mayor complejidad de operacidn, d
bido al hecho de manejar una mezcla liguido-sdlido-gas., Ademds, la generacidn d
SO2 no es reproducible a niveles industriales en f,rma similar a la utilizada T
ra estas sxperiencias. Se presentd el problema del exceso de espuma provocada
por la mezcla del liguido calients y el gas.

2) La eficiencia del proceso es buena en ouanto a la recuperacidn del alc
loide, pero no asi en cuanto al aprovechamiento del SOZ'

3) La variante de tratar las aguas con un 20. paso de defecacidn y neutra
lizaoibn did excelentes resultados. Los colores tanto de aguas como de cristale
fueron mucho mejores, Cualitativamente se obtuvieron resultados muy halaglefios.

4) Se realizaron miltiples pruebas para este tipo de iratamiento. Las Iru
bas se promediaron para reportar la tabla anterior. Esto fue debido a que no po
dfa regularse eficientemente la cantijad de gas alimentado a la solucidén. Se ha
necesario estudiar mds a fondo este tipo de proceso. Sste desarrollo expsriment
vermite tan solo aéegurar la bondad del procedimiente, pero no puede considerar
se como definitivo.

USO DE CAL Y CO, (CARBOUATACION) .

Para generar el gas CO2 se recurrié al calentamiento de "hielo seco" (CO2
sélido). No se cuantificd el % de CO2 usado, debido a las cuantiosas pérdidas
de éste, sinob solamente su efecto en el pH. La rutina de trabajo fué la siguien
te:

i) Disolucién de crudos en agua caliemte (30 %).
ii) Defecacidn con % de cal Sptimo {tablas 3.6 y 3.7).

iii) Burbujeo de CO2 en licores defecados sin permitir asentamiento
previo. Temperatuba de T70°C. Hasta alcanzar un pH de 7. (se usaron recipientes
grandes para evitar derramamientos por el espumado eXcesivo que el burbujeo pro
voca, No se afiadid antiespumante).

iv) Ebullicidn de los licores con lodos.
v) Sedimentaoidn. Decantacidn. Filtrado de licores.
vi) Cristalizacién. Separacién de oristales. Secado y envasado. Pesad

Y determinacidén de la pureza.
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vii) Lodos: Filtracidn. Lavado. Redisolucidn y refiltracidn. S:cado y pe-
1ado.

viii) Licores madres y de lodos: redefecacidn con cal (HAG 2 % con respecto
1 crudos alimentados) (G.F. 6 %) ¥ 2a. ocarbonatacidn con €O, a pH 7. Filtracidn.
lavado. Concentracidn de los licores clarificados y cristalizacidn. Separacidn
le cristales. Secado y pesado. Determinacidn de pureza. Licores residuales a se—
juedad. Pesado y determinacidn de la pureza de los sdlidos. Lodos de la 2a. defe
cacién se suman a los primeros.

ACOTACIONES A La TABLA 3.18 .

A 3 pH en la defecacidn primaria.

B : pH en la carbonatacién (ambas).
+ % de cal usado an la primera defecacidn. (peso seco/100 g crudos).

1 recureracién de la la. cosecha. (peso seco/100 g crudos).

H g o

1 pureza de la la. coseoha.

1 recuperacidn de aguas y licores de lodos (peso seco/1C0 g crudos).
+ pureza de la cafeina de aguas y licores de lodos.

1 recuperacidén de las aguas residuales (peso seco/100 g crudos).

: pureza de la cafeina de aguas residuales.

1 Recuperacidn total.

+ Lodos totales (peso seco/100 g crudos)

KOS H Mmoo

: pH de la 2a. defecacidn.

[

TABLA 3.18 Cafefnas H.A.G. (84 %) y G.F. (69 %) con cal y 0.
MUESTRA 4 B c D B F G g I J X L

TAG 1 10 7 4 54.9 0.95 23.3 0.91 10.1 0.69 95.7 14.4 &
AAG 2 11 7 6 56.4 0.98 20.4 0.92 8.9 0.67 94.2 17.6 8
P10 i3 7 10 39.4 0.95 21.2 0,94 11.2 0.68 94.3 27.9 12
F 2 14 7 12 40.2 0.96 20.1  0.96 10.1 0.66 93.6 30.1 12

OBSERVACIONES A 1A TAHLA 3.18 .

1) La carbonatacién es un proceso eficiente, pero requiere de extremas pre-—
cauciones con respecto al excesivo espumado.

2) El tratemiento secundario con cal y 002 a las aguas madres reditud pro-—
luctos excelentss.

3) Los colores de los oristales y de las aguas resultan mejores que los ob-
enidos del tratamiento con H2304 s Pero no como los de dcido fosfdrico.

4) E1 pH de 7 usado en la neutralizacidn resulta memos dcido cue en los ca-
08 anteriores de neutralizacidn con 4cido; sin embargo las recuperaciones son

)astante similares debido a las impurezas. Los cristales de la 1a. cosecha de 80p
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son menos puros que los de H3P04—-cal>6 H2SO4 - cal, pero equivalentes 2 los de
S0, - cal.
IV.~ USO DB SUBACETATO IE FLOMO CO.0 IEFECANTE .

Dadas las caracteristicas del defecante no se realizardn pruevas de

2

defecacidn Unica, ya gue es un hecho reconocido que se impurificerfis al produc
to con excesos de plomo, lo cual es sumamente perjudicial. Por tanto se recurri
rd a neutralizar los excesos de plomo disueltos con solucidn 0.1 ii de H2504, de
acuerdo a la rutina siguiente:
i) Disolucidn de los crudos (30 %).
ii) Defecacidn con subacetato de plomo, en varios % .
iii) Sedimentacidn y decantacidn. Filtracidn de licores. Lavado.
iv) Licores acidificacién con H2504 hasta total eliminacidén del plcao cor
PbSO4 (sal blanca precipitable). pH aproximado de 5. Filtracidén. Cristalizacién
de los licores. Filtracién. Lavado. Secado. Pesado y determinacién de ia pureza
v) Lodoss Filtracidh. Lavadb. Redisolucidén y refiltracidn en caliente,

acidulando hasta pH 4-5 los licores asi obtenidos. Refiltracidn. Concentracidén «
los licores junto con las aguas radres de cristalizacidn. Cristalizacidn. Separ
cidn de los cristéles. Secado. Pesado y determinacidn de la pureza.

Los lodos se pesan y los licores residuales se llevan a sequedad, pesando ]
determinando la pureza de los sélidos.

ACOTACICKE: A LAS TABLAS 3.19 Y 3.20 o

A 1 # de subacetato de plomo usado en la defecacidn (peso/100 g crudos).

B : pom de icido empleado para acidificar.

C 1 recuperacidén de la la. cosecha (peso seco/100 g crudos).

D : pureza de la 1a. cosecha.

E : Teouperacidn de aguas y licores de lodos (peso seco/100 g crudos).

F 1 pureza de la cafeina de aguas y licores de lodos.

G : recuperacién de las aguas residuales (peso seco/100 g crudos).

H : pureza de la cafeina de las aguas residuales.

I : Recuperacidn total.

J 1 Peso de lodos totales/100 g crudos.

TABLA 3019 Cafeina H.-.G. (84 %) con subacetato de plomo.

MUESTRA A B C D B P G H I J
1 2 49 42.5 0.89 36.3 0.69 27.4 0.64 97+.4 5.6
2 4 98 46,3 0.89 31.7 0.71 28.4 0.65 97.9 9.3
3 6 147 52,1 0.92 28,4 0.74 22.3 0.65 98.2 13.4
4 8 196 56.8 0.9 24.6 0,78 16.2 0.67 98.2 15.6

continuaes .
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ABLA 3.19 cont.
5 10 245 60.4 0.97 21.7 0.83 8.7 0.69 98.3 17.9
6 12 294 62.7 0.98 19.3 - 0.88 6.4 0.69 98.6 19.7

TiHA 3420 Cafeina G.F. (69 %) con subacetato de plomo.

UESTA4 A B C D E F G H I J
1 2 57 38.4 0.85 26.6 0.68 25.5 0.61 98,6 6.3
2 4 114 39.2 0.86 25.7 0.71 25.4 0.63 98.5 8.7
3 6 171 41.3 0,90 244 074 1941 0.63 97.5 11.0
4 8 227 42,7 0.94 20.3 0.76 16.1 0.67 9743 15.7
5 10 284 42.9 0,96 19.6 0.81 14.8 0.68 97.3 19.8
6 12 341 45.0 0.97 18.4 0.86 10.6 0e71  97.1 22.1
T 14 398 45.2 0.98 17.4 0.90 10.1 0.74 97.7 26.0

OBSERVACIONES A LAS TABLAS 3419 Y 3420 o

1) Bl subacetato de plomo presenta caracter{sticas mucho mis eficaces para
1 praceso de defecacidn. 4 mayor cantidad de subacetato, la clarificacidn es me
oT.

2) F1 pH no aumenta con la adicién de subacetato, pero si la recuzeracidén
.la calidad del producto.

3) El acido adicionado solamente sirve pa.a eliminar los .residvos de plo-
o disueltos en una forma mds eficaz que en el caso de la cal. Mayor adiciun de
ubacetato provocarie mayor clarificacién, hasta cierto lfmite por supuesto, perc
e requerirfa de mayor cantidad de dcido para eliminar la cada vez mayor cantidad
e plomo disuelto.

4) Las aguas son muy transparentes y amarillentas, mucho mds claTas que en
a defeoacidn con cal y sus auxiliares. La recuperacién por simple concentracidn

o ellas también es mayor.
5) Por razones econdmicas se considerd que una cantidad Sptima de defecan

e requerido seria:s 10 % para HAG (84 %) ¥y 14 % para GF (69 %). Puede concluirse
e la adicidn de defecante es proporcional al contenido de impurezas de los cTu
o8, ’

V.- USO IE (TROS DEFECANTES.

No se reportan los rendimientos de las pruebas realizadas con otros ti

8 de defecantes dado que algunos de &sios no fuéron muy satisfactorios. La lis
2 siguiente pretende resumir, a nivel meramente descriptivo, las posibilidades
> los diferentes defecantes experimentados:

1) USO DE ACETATO IE FLOMO Posi.ivo pero menos eficiente.
2) USO DB ACETATO DIE ZINC Regular.
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3) USO DE MgO EN PGLVO Malo.

4) USO IE MgO EN LECHADA Regular, exceso de color.
5) USO DE SUPERFOSFATO CO:i0 ACIDULAN
TE EI LA DEFECACION CON CAL Positivo, aunque se requiere ma-—

yor cantidad que de dcido fosfé-—
rico puro.

6) USO IE H2S CONO NECTBALIZANTE Pcaitivo. Problemas de generacidr
en laboratorio y sespumado excesiv
Fétido olor. ilejores resultados
con el subacetato de plomo.

7) USO DE SOSA COMO IEVECANTE Excelente. Los resultados de su
aplicacidn se incluyen en las pru

bas de planta pilotos

3.2.4 OTROS METODOS DB XEFINACION EN FASE ACUCSA. BLANGUEO O ELTMIZIACION IE COLC
OXIDACION Y REDUCCION IE MATERYAS COLORIDAS.
De acuerdo a lo visto en los incisos anteriores, podemos generalizar las
afirmaciones siguiontesi

1) La eliminacidn de las impurezas insolubles de una solucidn puede reali-

zarse por medios mecdnicos (sedimentacién, filtracidn, centrifugacién, eto.)
2) La eliminacién de las impurezas suspendidas de una solucién- (partfculas
grandes suspendidas en el solvente) puede realizarses aumentando el volumen (por
concentraqiéu); provocando su insolubilidad, mediante cambios del pH o alterand
Su naturaleza o composioidn, por medio de reacciones que formen derivados mds £
cilmente eliminables (como las sales oflcicas de los 4cidos orgdnicos); favore—
oiendo su solubilidad en otros medios, por adicidén de solventes especificos dife
rentes al solvente en que se encuentran suspendidas, dejando al producto princi-
pal libre en el solvente original; por alteraoidn de sus solubilidades en el 80l
vente original ror adicidn de agentes que alteren la naturaleza de éste (por emy
sificacidn o por adicidén de 4cidos o bases al solvente original); y por Wltimo,
pueden ser arrastradas por agentes pesados, por coagulacién o defecacidn.

3) EL producto deseado, si forma s8lidos cristalinos, tuede ser sejarado
de sus impurezas por cristalizacién o por formacidn de una substancia derivada
que sea eliminable de la solueién por alguno de los medios antes mencionados (me
oanico o quimicos), para posteriormente ser Tfacilmente regenerado el producto or
ginal en un estado mis puro (como es el caso del azicar al formar sucrato de 80~
dio o calcio).

4) Las impurezas también pueden ser arrastradas por retencidn electrosta~
ticas o quimica en las surerficies de substancias adsorbentes,
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Uno de los procesos industriales de refinacidn que ha merecid. especial
atencidn es el llamado proceso de blanqueo o "bleaching" de rroductos vegetales
o sintéticos, de naturaleze orgénica, cuyas caracteristicas son unas composicio
nes incoloras o blancas uniformes, pero que en estado natural se encuentran im-—
purificadas por materias coloridas que deben ser eliminadas por diferentes me-
dios quimicos, los cuales se basan en la eliminacién de la materia colorida gra
sosa 0 Dreoea por un proceso llamado "saponificacidn", que consiste en la intro
duccién de agentes alcalinos que neutralicen la naturaleza dcida de ésta, for~
mando precitritados insolubles. Para este proceso son muy utilizados la soea, la
rctasa ¥ la caly tal y como fueron descritos en el inciso anteriof. Posterior—
mente, la eliminacidn de materia colorida es completada por medic de la combina
cidn de agentes cxidantes y reductores, mis o menos vigorosos seglin convengea,
que alteren la naturaleza de los compuestos indeseables, de naturaleza coloidal
o colorida, de tal forma que sean solubilizedos y eliminados por un lavado, en
el caso de que el producto a blanquear sea insoluble (como es el caso de la pul
pa de madera y de las fibras textiles); o bien insolubilizadas, disgregadas ©
destruidas, de tal forma que no impidan la cristalizacién o precipitacidn com-—
pleta de] producto deseado cuando éste es soluble (como es el caso del azicar,
de la cafefna, etc.).

La naturaleza de los agentes oxidantes y reductores que se utilizan en es
tos procesos dependerd rxclusivamente de las caracteristicas del producto a pu—
rificar, asi como del tipo de impurezas a eliminar. En general, los blangueado—
res deberdn sér lo suficientemente enérgicos para eliminar eficientemente las
impurezas coloridas, pero no tanto que lleguen a dafiar al producto valioso.

Entre los principales agentes oxidantes industiriales de las operaciones
de blanqueo se cuentan: el perdxido de hidrégeno, el perdxido de sodio, los hi-
pocloritos,cdlcicos y sdicos, el agua de cloro, el oxigeno, el ozono, el bidxi
do de cloro, etc.; y entre los principales agentes reductores: los dcidos sulfd
rico, clorhfdrico, sulfhidrico, el 502, el 002 ¥ los carbonatos de calcio ¥y so-
dio. Algunos ya han sido mencionados extensamente en los ineciso anteriores, co-
mo agentes auxiliares del proceso de defecacidn, en el que se alcanzan blanqueos
satisfactorios de los productos valiosos. Como hemos dioho, estos agentes casi
siempre ocurren en forme combinade en un proceso. Otros agentes "blangueantes™
o eliminadores de color de soluciones son los agentes de adsorcidn, mismos que
hemos considerado ampliamente, pero que aqui serd necesario estudiar tan solo
como complementarios de alguho de los ggentes oxidantes o reductores mencionados.

Obvio es decir que no todos los agentes blanqueantes tienen aplicacidn en

la industria de la cafeina, debido a que algunos de ellos tienen aplicaoiones

.
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muy especificas y la gran mayoria porque no han sido suficientemente estudiadpy®
sus efectos destructivos en el alcaloide, como es el caso de los fuertes agente
oxidantes ozono, bidxido de cloro, oxigeno, etce
3e2.4.1 PURIFICACION DTE CAFEINA CON PEROXIDO IE HIDROGENO (H2o2) Y PEROXIDO IE

CODIO (F¥ay0,).

El perdxido de hidrdgeno es un liguido incoloro con una densidad de
1,465 g/cc a 0°C. El punto de fusién de sus oristales es de -~ 89Y9C, hierve a 15
°C pero si el calentamiento es muy rdpido puede hacer explosidn violenta. E1 1f
quido puro tiene wma reaccidn acida al tornasol, pero en soluciones diluidas
tiene ura reacoidn neutra. Es bastante estable y puede durar muchos dias sin
descomponerse, siempre y cuando se mantenga en reposo y al abrigo de la luz so-—
lar. Al agitarlo o en contacto con superficies dsperas se descompone 8n Sus com
ponentes, agua y oxigeno, a temperatura ambiente.

' El perdéxido puede actuar como un agente oxidante § como un agente reducto
¥y tambidn forma compuestos de adicidn. El liguido es altamente disociado al ocal
tarse, pero normalmente es mas altamente asociado que el agua y con una constan
te dieléctrica mis alta que ésta. Es, como podria esperarse, un buen agente io-
nizante.

Como agente oxidante blanquea muchas materias coloridas por oxidacién,
oxida compuestos ferrodos a férricos, sulfurosos a sulfdricos (tipico en el bla
queo del pelo), nitrosos a nitricos, arseniosos a arsénicos, el yoduro de potax
sio a yodo (en soluciones dcidas) y el sulfuro de plomo a sulfato de plomo. Mu-
chas de estas reacciones son por supuesto comunes a muchos otros agentes oxidan
tese.

Como agente reductor, existe una mutua reduccién en la que tanto el perdx:
do como la otra substancia pierden oxigeno. Con el KMnO4 Y el dcido sulfdrico
dilufdo, ambas substancias son reducidas. En general, el perdxido sélo reduce
sucstancias que son en si mismas fuertes agentes oxidantes.

En uno o dos casos, el perdxido puede actuar como agente oxidante o reduc
tor bajo diferentes cirocunstancias, como es el caso de los cianuros comple jos.
Recientemente se ha dewostrado que cuando el perdxido es reducido por iones fer
rosos, las soluciones presentan radicales libres de OH sin carga.

El perdxido forma complejos de adicidn con algunas sales inorgdnicas (co-
mo es 8l caso de los hidratos con el agua) y también con algunos compuestos or—
ginicos (lo gue puede contribuir a su sliminacidn de soluciones).

Repetidanente ha sido est%pulada la capacidad blanqueadora del perdxzido
de hidrégeno o del de sodio en soluciones acuosas, en las industrias tan impor-

tantes como la del papel, la textil o la azucarera.
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El perdxido se utiliza en el blanqueo de la pulpa porque proporociona un
buen nivel de brillantez y gran estabilidad de cclor, ademds de gue produce po-
cas pérdidas em el tratamiento por oxidacidn de la celulosa.

La velocidad de blanqueo se incrementa con el pH. Considerando la ecua-
cién para la ionizacidn del perdxido:

+ -

3202 —— )2t + HOO

Al aumentar la concentracidn de los iones hidroxilo se suprimen los iones
hidrdgeno, incrementidndose asi la concentracién de iones perhidrﬁxilo (E007),
los cuales se cree son la especie activa en el blangueo. Se debe entonces bus-
car el pH Sptimo que dé el mayor grado de brillantez. A P mayor de 10.5 empie~
zan a producirse reacciones laterales indeseables. En el caso de la purificacién
de cafeina con perdxido, a pH elevados (especialmente con el uso de sosa) se ob
serva despruadimiento de amoniaco, indicativo de la descomposicién del alcaloi-
de. Sin embargo se ha observado que la decoloracidn de licores de caireina a pH
entre 8-10 es bastante rdpida y excelente, no asf a pH mayores.

En la actualidad los estudioe que se hacen sobre la cinética con perdxido
se han enfocado haoia dos cuestiones principaless

1) La oxidacidn y disolucidn de carbohidratos celuldsicos, azicares y de
los productos farmacéuticos sujetos al tratamiento.

2) La descomposicidn catalftica del perdxido.

Ambas reacciones son indeseables en cualquier blanqueo, tanto de pulpas,
textiles, aziicares o, en nuestro caso, del alcaloide. La primera.por pérdidas en
los procesos del producto principal, y la segunda por pérdidas de reactivo efec
tivo. Parece ser que los dos tipos de reaooiones, lo mismo que la reaccidn de
blanqueo, son de priser orden, con lo que se incrementan las velocidades respeo
tivas al aumentar las concentrac.ones del reactivo en cl sistema. Gexneralmente
se grafica log de la concentracidn de perdxidc remanente contra tiempo, en un
proceso que utilize peréxido para blanquear, para conocer €l progreso de lg reg
ccidn.

La técnica para evitar las reacoiones indeseables en el blanqueo con perd
tido es la utiliz .0idn de agua tratads previamente para eliminar los iones metd
licos. Si bien estas reacciones no se pueden eliminar totalmente, si se redugen
1 un minime.

A pesar de la reduccidn de las reacciones laterales indeseables, el nivel
ie brillantez obtenido al final del proceso no se vera incrementado grendemente,
5in que ésto tenga wna explicaoidn satisfactoria, auvmque se cree que sea debido

1 que en presemncia de los iones metalicos se forma un peroxicomplejo, cuyo poder
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de blanqueo es superior al ién perhidroxilo y al eliminar tales iones, no se
produciria tal entidad reactiva.

En el blancueo con gerdxido, el mecanismo no consiste en solubilizar y oli
minar los compuestos coloridos y la lignina, complejo colorido muy comin en la
mayorfa de los productos vegetales, especialmente presente en las pulpas madere
ras, en la cafla de azicar, aungue tambidén presente en cantidad apreoiable en los
granos lefiosos como los del café, sino mis bien en una alteracidn de la estructu
ra quimica de estos compuestos para formar substancias relativamente incoloras.

Bs importante sefalar el hecho de que el perdxido no parece producir cam-—
bios apreoiables en la celulosa ni en la misma lignina. Zn la cafeina no se ob-
serva tampoco descomposicidn alguna, a pesar de usar altas concentraclones de
este ggente en soluolones de cafeina USP concentradas, presentando §in embargo
un notable efecto blanqueante en las soluciones de orudos y licores-madres, por
oxidacidn de los taninos y de loa productos fendlicos coloridos. La lignina tam
bién es decolorada apreoiablemente, pero seneralmente su eliminacidn se tasa en
su insolubilidad en soluciones acuosas, Por lo que es susceptible de ser adsor-
bida o incluso eliminada gor filtracidn.

Los procesos de blanqueo con perdxido se caracterizan en generazl por una
alta velocidad de exhaustividad del rerdxido en la etapa inicial, seguido de
una velocidad mds baja naoia ¢l final de la reaccidén. Puede rezumirse que un
proceso de blangqueo conpardxido tiene los siguientes gasos:

i) Freparacidn de la solucidn del produoto que se va a blaanquear, eli
minando préviamente los exzcesos de grasas y ceras con el uso de alcalis o aedios
mecanicos.

ii) 4pliocacidn de la solucidn blanqueadora del rverdxido.
iii) Tiempe de cetencidn para permitir el blanqueo.
iv) Heutralizacién del resto del oxidante y/o eliminacién de las impure
zas oxidadas por lavado o por adsorcién (si el producto tratado es soluble).

La temperatura recomendada de trabajo del perdxido es mas bien daja. Alre
dedor de 35-43°C, aurque vuede utilizarse a temperaturas elevadas (alrededor de
la ebullicién del 2gua), como se realiza en la industria textil o en la de la cg
feina, rero tomando las debidas precauciones para evitar el exceso de espuma queé
se forma por la descomposicidn del perdxido.

Para la neutralizacién de los restos de perdxido en las soluciones blan-—
queadoras, suele utilizarse agentes reductores como el 502, los bisulfitos, bi
drosulfitos y el doido sulfiirico o clorhfdrico.

La soluoidn de Hy0p emplada para blanqueos industriales a gran escala es

de un 50 % en peso, aunque también se encuentira en proporcidn de 35 %. Estas s
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ivasan en recirientes de aluminrio o plastico. La solucién al 50 I <ontiene
3.5 % de oxigeno activo en ceeo y la de 35 % wn 16.5 .

Las soluoiones de perdxido no son téxicas pero si corrosivas; fueden cau-
ar combustidn espontianea si se les percite esiar en contacto con materiales or
anicos inflamables u oxidables.

Otro perdxido muy utilizado como blanqueante es el Na202 , un sélido gra-
ular amarillo pdlido, que contiene un 96 % de jureza normalmente. Contiene un
0 % de oxfgeno activo y cada kg equivale a 1.21 kg de perdxzido de hidrdgeno al
0 % mds 1.02 kg de 3 aOH.

El equiro usado para el bianqueo con perdxido dete ser hecho de acero ino
‘idable, de teja a prueba de 4cidos, de concreto limpio o de acero con hule o
rauxite, para mejores resultadose.

Para el uso especifico del perdxido en el blangueo de soluciones impuras
le producios farmacduticos, especialmente de cafeina, no existe una bibliogra-
{2 adecuada, aunque es interesante mencionar que esta prdctiva es utilizada a
tivel indusirial por una de las compaiifas refinadoras de cafefna en iéxico ¥y
or algunas empresas farmacéuticas refinadoras y productoras de otros farmacos.
[ncluso, como nemos mencionado en el capitulo II, existen algunas patentes que
1tilizan al perdéxido de hidrdégeno para la extraccidén del alcaloide del grano de
café (“er apéndice II. Lista de patentes de descafeinizacidn).

Puede asegurarse c.e el proceso dz bianqueo de soluciones de cafefna con
ste agente puede tener las siguientes variantes:

1} Blangueo de soluciones de crudos.

2) Blanqueo de soluciones cristalizadas del alcaloide, posterior a una cla
rificacién de las soluciones de crudos con otros agentes, como adsorbentes o de
fecantes.

3) Blangueo de aguas madres de cristalizaciones de cafeina provenientes de
rocesos de adsorcidn o defecacidu. ’

4) Neutralizzcidn de sales coloridas y sales cloradas en otros tipos de
ylanqueo.

Para el primer casc, la adicidén de perdxido en la solucidén de crudos es Te
omendada despuds de un paso vreliminar de eliminacidn del mayor porcentaje de
ampurezas posible, esvecialnente de breas y ceras, ya que de otra forma la efica
ia del blanqueo es aucho menor. Esto es equivalente al iratamiento con lejia o
al en el blangueo de fibras textiles, el cual es seguido de un lavado de las
'ibras rara eliminar los excesos de alcali que descompondrian al perdxido. E1
erdéxido adicionado a la solucidn de crudos actuard entonces sobre las impurezas
oloridas especialmente, pero como su efecto no es precipitante (aunque se bha ob
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servado en experiencias con orudos en soluciones dilufdas que algunas materias
tiendzn a flocular, formando un sedimento blanquecino o amarillento), es sumame
te reocomendable completar su accién con el uso de agentes adsorbentes o defeoan
tes. Como se ha dicho, el perdxido ademds de su accidn decolorante puede propor
cionar un medio de neutralizacién de los agentes alcalinos, en casos en que s~
tos se encuentren en baja proporcidén. Lo mis recomendable es el usc de adsorben
tes, ya que asf{ se evitaria un exceso de tratamiento oxidante al alcaloide, aun
que también es posible una defecacidn con cal posterior al blanqueo. El uso de
agentes reductores ayudaria al blangueo y a la neutralizacidn de los excesos de
rerdxido, pero no contribuiria en este caso a la eliminacidn de la materia colo
dal y suspensoide, en los excesos que se aprecian en las soluciones de orudos
de cafeina.

La temperatura de reaccién recomendada serd lo mids baja posible, rara evi
tar los inconvenientes tigicos del proceso:

i) Descomposicién del perdxido, lo cual provocard excesivos desprendimien
tos de oxigeno gaseoso, gue ze manifiestan en una forma de espuma muy pertinaz
¥y muy compacta, y por supuesto, de la menor eficiencia del reactivo.

ii) Precipitéclén del alcaioide si la temperatura desciende demasiado.

Una temperatura recomendada para la concentracién de 25-30 % que normal~-
mente se maneja serd de 55-60°C . Adn existe espumado en estos casos, especial-
mente si hay agitacidn, pero éste es controlable por medios mecénicoé o por el
uso de agentes antiespunantes, como la mezola Twin-Span a base de silicatos, o
incluso de la vaselina o aceites. Bl mayor peligro de espumado se manifiesta al
awnentar la temperatura a ebullicidn, bien sea para la adsorcidn o para la defe
cacidn. Debe entonces prororcionarse una temZeratura de reaccidén adecuada, un
tiempo lo suficientemente prolongedo, asi como wna agitacién adecuads y constan
te, aungue no demasiado vigorosa, para favorecer el fntimo contacto del agente
en la sclucién con las impurezas a oxidar, asf como la eliminacidén del exceso
de oxfgeno desprendido. Otra forma adecuada de evitar los peligros del espumado
al calentar, es progorcionar una neutralizacién del perdxido con algun 4cido,
una vez alcanzado un vlanqueo adecuado y previo al tratamiento con algun otro a
agentey y por ultimo, otro método factible de control es el uso de porciones de
peréxido, en pasos o etapas de tratamiento, alternados con neutralizaciones par
ciales del rezaotivo, bien sea con dcido o con adsorbentes.

El tiempo de reaccidén del perdxido en las operaciones de blanqueo es gene
ralmente muy largo. En algunos casos de dias, cosa gue em un proceso de refina-

cidn indusirial es excesivo para mantener un ritmo de produccidn constante y ad
cuado. ;sf entonces, el uso de cantidades adecuadas ¥ nc muy grandes de perdxid

141



mra garantlszsr un blanqueo suficiente, mds o menos rdpido, aunque no el &pti
10, deber{ ser la meta del procesc. Ademds, el vr3o de una cantidad menor del
.lcaloide, es decir usar soluciones mds dilufdas, puede auxiliar muchfsimo la
,s0ién del oxidantey eliminar luego los excesos de éste por ligera acidifica-—
tién, ayudard ademds a evitar los peligros de cristalizaciones indeseables por
xcesivo descenso de la temperatura de reaccién. Un hecho importantfsimo es
a congiderscién de que la reac.ién de la disociacién del perdxido es exotér
iloas
Hy,0, — B0 + % 0, + 23 oal grandes (k cal)

Esto pudiera provocar que la temperatura precautoria de trﬁbajo se ele
‘e demasiado, aumentandc ocon ello los peligros de eapumﬁdo, ya que si se auna
a ol desprendimiento de oxfgeno a2l burbujeo de la ebullicién del licor, la
roducolén de espuma se volverfa incontrolable, resultando en desbordamientos
e log lioores de las pailas o tanques, con las oconsiguientes pérdidas.

Se ha oorroborado el hecho de que a mayor cantidad de peréxidc mayor es
1 blanqueo de las soluciones de crudos. pero meyor es también la cantidad de
eréxido remanente en el licor, lo que pudiera provooar espumado en las sigrien
es etapas del proceso., Parece existir una relacién empfrica entre el conteni
o de impurezas solubles y coloridas remansntes en el licor despuds de la se-—
aracién mecdnica de insolubles y la ocantidad de perdéxido requeridu. en el blan
ueo, de tal forma que un gramo de perdéxido me requerird por gramo de impure-
a8 solubles. Si1 se toma en ocuenta que los % de impurezas solubles en los oru
os manejados en el pafs osoilan entre 7 y 16 % (BAG, OF y NESTLE), se obser—
ard que los % de perdxido serdn bastante elevados., Aunado a ésto,jhay que a=-
larar que la eficiencia de la prueba no es Sptima. Los tiempos de reaccidn
ueron cortos y hubo necesidad de auxiliar al peré_ido con adsorbentes para
liminar los coloides y suspensoides. Es pues prudente recomendar que el perd
idc sea usado en cantidades medias, ain cuando las pruebas de laboratorio rea
izadas en el presente trabajo hayan sido satisfactorias en esas cantidades,
8 un hecho que & nivel industrial las cantidades son excesivas y la eficien—
ia de reaccién reduocida, por la naturaleza mecdnica de los equipos, asf como
or el extremo peligro que representa el manejar cantidades grandes de mate—
ialeas que pusden llevar a accidentes tales como derramamientos de 1las pallas
e trabajo, eto. El uso de agentes adsorbentes es en estos procesos de mucha
tilidad y obedece a los siguientes propdsitcs:

1) Adsoroién de color, cenizas, iones pesados, etc.

2) Adsorcién de las impurezas deccloradas y f_couladas con el peréxido.
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3) Adsorcidn y arrastire de coloides y materia suspendida.

4) Ad8Qrcién de los restos gaseosos de oxigeno en la solucién.

La Gltima misidn se tornari sumamente diffcil para un mismo tipo de adsor
bente, dado que como hemos dicho en el inoiso refersnte a la adsorecidn, no to-—

" dos los agentes adsorbentes realizan simulidneamente la deooloracidén de solucig
nes y la absorcidén de gases, Seria tal vez necesario utilizar una combinacidn
de diferentes adsorbentes para la realizacidn de tal efecto.

Ademds, de acuerdo a lo explicado anteriormente, la temperatura de reaccic
Sptima para el adsorbente generalmente utilizado para la decoloracidn de solu-
ciones de cafefna, como es el carbén vegetal activado, es la temperatura de etm
1licidn del solvente. Esta temperatura se torna prohibitiva para un proceso que
involucre el uso de perdxido. Por tal, la eficiencia del adsorbente disminuird
al tener que utilizar menor temperatura de trabajo.

Sin embargo, la eficiencia del proceso alin es satisfactoria y la calidad
de los productos bastante buena. Las recuperaciones de las experiencias realiza
das con estos agentes, tanto a nivel laboratorio como a nivel planta piloto,
rermiten rensar que el proceso es factible industrialmente. Es sin embarge muy
recomendable una ﬁayor experimentacidn a este respecto, con objeto de valorar
mejor las cantidades Sptimas de los reactivos, 28i como un conocimiento mis ex—
haustivo de la naturaleza de la reaccidn.

El uso del perdxido en soluciones oristalizadas o a punto de haoerlo tam-—
bién ha mostrado buenos resultados. Este procedimiento consiste gn @dicionar une
cantidad de solucidén blanqueadora de perdxido al tanque de cristalizacidn, cuan
do el licor esta siendo bombeado desde los filtros, en una cantidad baja (de 0.¢
a 3% ) con el objeto de dar un tratamiento secundaric a los licores Ya clarifi
cados. Es decir, una vez que se han eliminado la mayorfa de los coloides y sus-—
pensoides, asi como las sales de los iones metdlicos que puedan entorpecer la
labor de blanqueo del perdxido.

Como la solucidu caliente serd ahora sometida a enfriamiento, no existird
peligro de espumado. Ademads, la cantidad de blanqueante empleada es menor, con
lo que ese peligro taubién disminuye. E1l tiempo de cristalizaoidn (generalmente
largo), favorece incluso el trabajo del oxidante, y la temperatura también tien
de a alcanzar el valor Sptimo mencionado para la accidn del perdxido. Otro fac—
tor importante consiste en el hecho de que la cafeina al cristalizarse constitu
ye una masa semisélida con los licores, de constitucidén pastosa muy similar a
la de las fibras celuldsicas del papel o textiles, mismas que no se verénefectg
das por el perdxido, pero que p(;rmiten que éste actie sobre las impurezas oolo=—
ridas disueltas, aumentando la clarificacién de las aguar madres y disminuyendo
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la cantidad de impurezas oclufdas entre las formaciones oristaliras. Como resul
tado se obtendran cristales mids blancos y puros y aguas sumamente trensparentes,
de pH mucho mis bajo que los normalmente obtenidos por defecacién, cuando se
trata licores provenientes de este tipo de olarificacidne

Sin embargo, es preciso mencionar el hecho de que esto Ultimo resulta a
veces un migero inconveniente, como lo demostraron las experiencias a nivel plan
ta piloto, ya que se ha observado que las formaciones cristalinas de la defeca-
cién, abundantisimas y generalmente grumosas, aunque sumamente coloridas en el
seno del licor, cuando adn no han sido separadas de éste, tienden a redisolver—
se al adicionarles el perdxido. Zs%o provoca cosechas ligerammnte ﬁés pobres,
ain cuando mds finas del alcaloide. Los oristales son incluso mis pequefios, te~
niendose problemas a veces porque éstos pasan a través de las canastas de centri
fugacidn, y con ello las aguas, aunque mas claras, acusan un notable i.cremento
en los Jlidos disueltos y suspendidos, especialmente de cafefna.

La explicacién de este fendmeno radica en el hecho de que el perdxido tie
ne la siguiente accidén en el medio alcalino en el que se trabaja en estos casos:

i) Feutraliza los iones OH del alcali, bajando el pH y aumentando con
ello la solubilidad del alcaloide.

ii) Forma iones complejos cdlcicos y con _os iones metdlicos del agua y del
licor que bayan pasado la etapa de defecacidn, precipitfndose los ex.esos de és
tos, en urna reaccidn similar a la que ejercen los agentes dcidos. Esto se apre—
cia en la separacién de los cristales por la presencia de precipitados grises o
blanquiamarillentos.

iii) Destruye los nfcleos sucios de cristalizacidn, especialmente los consti
tufdos por hidrdxido de calcio o por impurezas coloridas suspendidas que pasaron
a la defecacidn, con lo que la formacidn cristalina se disgrega, obteniéndose
particulas cristalinas mucho mids pequefias.

BEn cualquier caso, la calidad tanto de aguas como de cristales se incre-
menta, pero debido a gque el proceso de defecacidn no elimina el total de impure
zas, la accidn del perdxido es tan soloc un complemento. Como no existe un auxi-
lio final de su accidn en estos casos, las cosechas se ven empobrecidas. Sin em
bargo, el blangueo por este método de licores clarificados de carbones adsorben
tes muestra resultados mucho mejores, debido fundamentalmente a que el medio-Te
sultante de la adsorcién es icido (aunque ésto también impide la formacidn Spti
ma del perhidréxilo y, por tal, el Sptimo uso del oxidante), a que existen me-
ncs niicleos sucios, ya que la eliminacién de coloides y suspensoides es mayor

en la adsorcidn y arrastre defecante que el carbén tiene, y con ello los crista
les se disgregan menos, y a que la cxidacidn de jag impurezas es mas ficil ya
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que los iones metdlicos (cenizas) son mfs P4oilmente eliminados por adsorc

Se ha observadc que si la defecacién se realiza ocon auxilio de 302,
6 algin otro doido, hasta la neutralidad, el tratamiento con peréxidc es m
jor y mf€s efioientej aunque & veces es innecasario en este tipo de licores
ya que el medio foido garantiza en sf mismo una olarifioacidén y eliminaoié
sufioiente para un primer paso, y el uso de peréxido no inorementarfa nota
mente el blanqueo, ademf£s de que oomo hemos diocho el perdxido pierde efioi
oia si el medio es maroadamente doido. Es pues recomendabls utilizar 4ste
ra un 20, paso de tratamiento de los oristales, auxiliado con un proceso d
adsorbentes, Incluso la adiocién en cantidades muy reducidas a oristales de
tratamiento, de calidad USP generalmente, auxiliard a que sus aguas madres
ranticen una recuperacién de cafefna pura oon un simple tratamiento por oo
centraoidén y recristalizacidn.

En el caso del blanqueoc de aguas madres de oristalizaoiones provenie
tes de defecaoién o adsoroidn, el perdxido muestra sus mejores resultados.
tas aguas contienen la mayorfa de las impurezas sclubles que permanscieron
los licores a pesar del tratamisnto defeocante o adsorbente, y su oontenido
cafefna es mfs bajo (8-12 % del total de orudos alimentados, especialmente
bido a las cantidades grandes de solvents que se usan generalmente, por ra
nes de seguridad ya menoionadas, ya que en frfo la solubilidad de la cafef
en agua baja hasta un 2 %), Bs deoir, estdn bastante dilufdas y lo~ sélido
son en su mayorfa impurezas oxidables, ya que son principalmente las impur
zas ooloridas, Un tratamiento en frio con peréxido durante su almacenamien
previo a la ooncentracién permitird blanquearlas hagta casi la transpareno
Ademds, oomo ya apuntamos, los lioores provenientes de la defeomscidn serdn
mucho mejor refinados que los de adsoroién, la cantidad de peréxido que es
cesaria es bastante pequefia, muy aprovechada y un exceso puede fdcilmente
eliminado durante el ocalentamiento para la ooncentracién de estos licores
incluso con la adicién de una pequefia ocantidad de 4cido. Siempre deberdn t
se precauciones contra el espumado en los tanques concentradores.

Como resultado de este tratamiento, se podrdn obtener oosechas de or
tales mucho mejores que las normalmente obtenidas de estas aguas, aceleran
oon ello el ritmo de producoidn.

Es oonveniente que agreguemos la advertencia referente al hecho de q
81 lag aguas provienen de tratamientos con sosa NO SE RECOMILNDA EL USO DE
PEROXIDO y vioceversa, si las aguas han recibido tratamiento blanqueante co
peréxido NO SE RECOMIENDA AUXiLIAR 4 LA CRISTALIZACION CON SOSA, porque se

observado desprendimientoc amoniamocal, espeoialmente en el segundo oaso, lo
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sulta en cuantiosas pérdidas. Tampoco si las aguas provienen de tratamientos de
crudos con perdxido se recomienda usar un 20, treamiento de verdxido ni a las
aguas ni a los cristales, ya que un exceso sin reaccionar que éstas contengan se
T4 suficiente. Un exceso de perdxido se ha observado que provoca urzs formacio-
nes cristalinas de coloracién roja (identificadas como teobromina), cuando se
somete a estas aguas 2 un tratamiento con calor vara llevarlae a sequedad para
su anilisis de sélidos. Tampoco s recomendable :iratar de blancuear cristales a
los cuales se les haya arfizdido sosa para cristalizarlos.

Por Gltimo, puede mencionarse el hecho de que el perdxido actila eficiente
mente para neutralizar los excesos de cloro en soluciones diluidas de éste o sus
derivados al blanguear soluciones de cafeina, logrindose con ello buenas calida
des y disminucién de los inconvenientes que el cloro tiene como blangueante de
soluciones del alcaloids, mismas que mencionaremos con mas detalle en .as piagi-
nas siguientes.

Otro hecho interesante observado en el uso de perdxido es el olor que se
aprecia en laz soluciones y que puede constituir un factor negativo para el pro
ceso. De las diferentes experiencias, especialmente a nivel plants piloto, se
observd el hecho de que un olor muy penetrante proveniente del oxigeno y alin de
trazas de verdxido, permanece en las difereute. etaras del proceso: en aguas y
licores, pero también en las cosechas de cristales. Por esta causa se¢ llevd a ca
bo un lavado mds cuidadoso de los cristales, con agua tratada, y luego se les
llevd a secar, observindose que este olor dcsaparece una vez secos los cristales.
Asimismo, el us. de carbdn activado elimina el exceso de olor de los licores.

Esto parece llevar a la conclusién de que, aunque el carbdén activado deco
lorante que se usS no es especifico rara la eliminacién de gases (oxigeno en es
te caso), si ayuda con una notable eficacia a la deodorizacidn. i‘ientras el pro
ducto final carezca de algin olor § color y cumpla con las especificaciones far
nacopea, el proceso no estf{ considerado como prohibitivo. Por ello afiadiremos
tan s8lo la recomendacidn de no usar perdéxido en soluciones de 2o0. tratamiento
3 cristalizar, ya que en eilas no habrid oportunicad de eliminar el o'or excesi-
ro de los restos de perdxido. For tal, se recomienda el oxidante anteé del trata
niento adsorbente previo a la ltima crictalizacidn o tan sélo un tratamiento a
las aguas que resulten de ésta.

En la figura 3.9 se ilustra el proceso de iratamiento de crudos y aguas
con perdxido y carbdn, mismos que representan la rutina de trabajo a nivel labe
ratorio y planta piloto vara el presente traba>.
3e2.4.2 USO DE CONPUESTOS CLORADOS :ARA BL EuililBO L SOLUCIONES TE CAFEIVA.

pesde 1774 en que fue descubierto el cloro elemental por ®l1 quimico
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100 C.W. Scheele, se ha observado que el cloro elementai tiene une accidu biqg
’adora sobre las fibras vegetales, por lo que ha sido exiensamente utilizado
20 agente blanqueador en las numerosas indusirias refirnadoras de rroductos ve
tales,

Sin embargo, el hecho de que el cloro tenga una accién degradante sobre

5 fibras cuando se utiliza en exceso para obtener mayor blancura, ha llevado

la elaboracién de numerosos estudios tendientes a aprovechar sus propiedades
angueantes y a disminuir las posibilidades destructivas del mismo. Asi enton—
sy el quimico francés Bertholet descubrid que si el cloro se absorte en uta
lucidn de KECO3’ e obtiene una poderosa y eficiente solucién blanqueadora,

n una accidn menos degradante soure las fibras. Ista soluoidn recibidé el nom-
e de igua de Javelle. Tiempo después, Lébarreque en Francia descubrid gue el
oro absorbido en una solucidn de Ca.CO3 era una solucidn tan buera como la an-—
rior. Y a fines del siglo XVIII, Tennant de Escocia descubrid que el cloro di
ielto en una lechada de cal producia una solucidn que después d: sedimentada,
.angueaba satisIactoriamente. En 1799, el miemo investigador descudbrid que el
oro puede ser absortido sobre cal apagada y seca y la solucidén blanqueadora

 ruede generar ror disolucidn del sdlido asi obtenido. Este fué un paso imypor

nte en el desarrollo ¢e los .rocesos de blanqueo, va que el agente btlanguea-—

r podfa asi generarse en volvo, transportarse com suma facilidad y utilizarse

 lugares remotos del lusar de fatricacidn.

De este hecho, la difusidn del uso de combinados alcalinos del cloro in-
ementé la eficacia de “os procesos de blanqueo en industrias tales como la del
pely la textil, la azucarera, 6tCe

De este hecho, %también se ha podido intentar experimentar con el cloro exn
- blanqueo de oiros productos como los farmacéuticos.

Balard, en {834, demostrd querestas substancias blanqueadoras contienen sa
s del 4cido hipocloroso, EOCl. Las reacciones de la obtencidn de tales solucio

s dan una mezcla equimolecular de un hipoclorito y un cloruro:
2 KOE + Cl,——>KCI0 + KCI + H,0 (1)
2 Ca(OH), + 2 Cl, —> Ca(Cl0), + CaCly + 2 €0 (2)
Ca(Cl0), + CaCl, + 2 MayC0,———> 2 NaCl0 + 2 NaCl + 2 CaCOy (3)
La accidn decolorante del dcido hipocloroso se debe a su ionizacidnt

goal—=g8" + o (4)
Muchas substancias de color se vuelven incoloras o dan productos casi in—
loros al oxidarse. La pulpa de madera se blanquea con una solucidn de hipoclo
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rito sddico y un dcido.
La accién blanqueadora del agua de cloro también es debida al Zeido hig
cloroso que contiene, a pesar de que contiene mucho mds cloro libre, puesto qu

la reaccidén de hidrélisis del cloro es veversible:

Cl, + Hy,0 2 HOL + HClo —H® + €17 + HCLO (5)

Lsto 3e comprueba con el hecho de que el cloro no decolora cuando no hay
agua vpresente. Wormalmente el exceso de cloro del acido hipoclorosc o hipoclor
to se quita del material blanqueado lavandolo y los dltimos indicios, tratdndo

lo con solucidn de sulfito sédico o tiosulfato o ain con la accidn del S0,
Cl, + Nay80y + H,0 —— Fay80, + 2 HCL (6)
¥aClo + IayS0y — - Nay80, + TaCl (7
Cl2 + EZO + Na25203 - 5 2WaCl + 2 32504 + 6 HCl (8)
4 Cl, + 5HO0+ Na.28203—_, Nays0, +S + 2 HCl (9)

Las ecuaciones (4) y (5) demuestran que el 4cido hirocloroso, para el mi
mo peso de cloro, tiene una actividad de oxidacidén dodle de la del cloro libre
Por lo tantc, no nay pérdida de ac*ividad al ser adsorbido vrimeramente el clo
ro por el alcali, a pesar de que la mitad se convierte en cloro inerte, como
acido clorhidrico. Es el oxfigeno disponible el que origina la accidn decolcran

te. Las constantes de equilibrio de las reacciones (4) y (5)s; a 25°C, tiemen 1

siguientes valores:
k, -] D] [eT] |y, 0 0
[HQO] [012
K, L] (2] | o0 x 1078

[ EC10]

La composicidn del sistema puede ser alterada d: manera apreciable por v
rios irocedimientos. La diiucidn acuosa del sistema causa un desplazamiento ha
cia la dcrecha en la reaccidn (5), enriqueciéndose la mezcla en 4cido hipoclor
so y clorhidrico. El efecto de la dilucién en la hidrdlisis se muestra en la s
suiente figura: 3.14. .

Calentando el sistema, la reaccidn también se desplaza hacia la derecha.
Pero el método mis importante para controlar la composicidn del sistema cloro-
agua es ajustando el pH. Si la concentracidén de iones hidrégeno se disminuye,
prosresivamente la solucidén se torma alcalina. A pH 10, el 4dcido hipocloroso e

t4 casi 100 % disociado en i6a hipoclorito. Usando las ecuaciones del squilibr
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se puede determinar la ocomposicién del sistema a todo el rango del pH. Si se
controla el pH se puede tener selectivamente u-a de las especies: (-‘.12 s HC10
6 HC1l 6 C10” como reactivo. la gré&fica sigulente nos da una idea de la varia
cién del sistema con el rango del pH (fig. 3.11)
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La halogenacidn de la lignina, una de las materias coloridas complejas
presentes en las fibras vegetales, con cloro o sus derivados, ha sido extensa-
mente investigada ya que es la base del blangueo de la pulpa de madera u otros
vegetales. Bl curso de la reaccidr. depende de manera critica del solvente, pH
temperatura,

En general, cuazlquier tipo de blanqueo se basa en los siguientes tjpos
de reaccionest

1)} Substitucién de hidrégenos insertados a los Atomos de carbono
alquilicos o aromdticos de la lignina o substancias coloridas.

2) Adicién a las dobles ligacuras de los compuestos oroméforos.

3) Oxidacién de carbonos, vara disgregacién molecular.

Istas reacciones son criticas e importantes al blanqueo. Durante la clor:
cidn, el cloro elemental actia principalmente bajo reacciones de substitucidn,
lo cual puede resuliar sumamente perjudicial al groducto valioso, ya que favore
cerfa la formacidn de subproductos de disgregacidn., El HCl actda bajc reaccio—
nes de adicidn, mientras que el hipocloroso bajo reacciones de oxidacidn. Si L
te dltimo tivo de reacciones no es muy severo, constituye el mejor y mas eficie
te método de tratamiento vara la zayorfa de los productos vegetales.

De esta manera, dado un sustrato, la capacidad de oxidacidn o substitucic
de las soluciones aouosas de cloro depernde 1e las cantidades relativas del clo-
ro molecular y HClO presentes, los cualei dependen del pH del sistema.
3e2e4e2.1 ACCION DL.ETRUCTIVA DL CLORO.

Je “a estudiado ampliamente la accidn del cloro en diferentes substan-
cias orginicas presentes sn los producios vegetales, tales como la oelulosa, e!
azicar, laz cafeina, etc., con objeto de predecir los inconvenientes de su uso.
scerca de la cafeina podemos citar las investigaciones de W. Traubé, que
afirma que la cafeina es una base débil monoacidica, cuyas sales se disooian al
evaporar sus soluciones acuosas. Sélo forma sales estables con los doidos, esp
cialrente el HCl, el dcido acdtico y el cftrico (como clorhidrato, acetato y o
trato), aunque forma también combinaciones estables con el benzoato de sodio y
el salicilato de sodio, muy solubles en agua {base de productos de mucha demant
en la industria farmacéutica).

Traubé afirma que la cafefna BS FACTLIENTG IESCCLIFUZSTA EL SOLUCICQNES AL-
CALTTAS CALIENTES, FUBRTZS Y CONCENTRADAS, a un producto que 81 llama cafeidins
(gosteriormente se ha comprobado que se trata de la teofilina).

Posferiormente, diversos autores han estudiado la descomposicidn de la cé
fefna cuando sometifia a tratamientos con agua de cloro, pudiendo éstas resumir-

se como sigue:
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Con 2gua de cloro a pH 4dcido, la cafefna se descompone a dimetilaloxana
(1,3~dimetil~1,2,3,5,6,~( 1E, 3H)~pirimidinatetrona) y metil urea, por la accidn
destructiva de la oxidacidn excesiva del cloro.

A niveles mas drdsticos, por adicidn de cloro se forma la 8—clorocafeina,
sélido de punto de fusidn 180°C, de color blanco y que puede reducirse con pol-—
vo de zinc a cafeina.

La comrleta demetilacidn de la cafeina en la 8-clorocafeina puede realizar
se en la presencia de cloro y oxicléruro fosforoso, a ebullicién en agua, formég
dose asi la tetraclorocafeina, la cual se convierte luego, si el proceso se de—
ja continuar, a 8~cloroxantina. Esta, ror reduccidn se convierte a xzantina §
rina 2,6-(1H,3H)-diona 8 2,6—dihidroxipurina).

Tel tratamiento zlcalino con agua de cloro no se reportan destrucciones de
ésta, aunque se advierte del peligro de la cloracidn substituyente si el pH baja
demasiado. Es por ésto que el uso de agua de cloro no se recomienda, siendo pre
ferible la utilizacidn de hipocloritos cdlcicos o sédicos para el blangueo de
soluciones de este alcaloide.

En la industria agucarera se utiliza con confianza y eficiencia un procedi
miento blanqueante de los aziicares de cafla y remolacha, generalmente de alta pu
reza, derretidas por calentamiento, con una mezcla de hipocloritos de calcio y
fosfato de calcio, a temperatura ambiente. Se hace pasar aire en la forma de
burbujas a través de la solucidn, las cuales arrastran toda la materia colorida
suspendida a la parte surerior del tanque de tratamiento y se extrae el 1iquido
clarificado por el fondo. El exceso de cloro se destruye con 502 o con perdxido
y destués el l1iquido se hierve para obtener el azfcar por métodos tradicionales,
como cristalizacidn, eto. las costras de este proceso también se tratan con per
dxido y se filtiran con filtroayudas para extraer los licores oclufdos. Bste Pro
ceso se conoce con el nomtre de Sucroblano, y con €l se logran eliminacibnes de
90 2 95 % del color contenido en los licores.

Algunas veces se auxilia a este proceso con bauxita, un adsorbente mineral
que elimina los rcstos de los suspensoides, con la gran ventaja que reduce los
costos, al eliminar la fltracidn a presién y disminuir los ocostos de generacidn
de vapor porque permite el tratamien*o de licores muyy espesos.

Para la purificacién de la cafeina con hipocloritos, dadas las limitaoio-—
nes del alcaloide con el ague 4€¢ cloro (mismas que a nivel cuslitativo se CcorTro
boraron en el laboratorio), se recomienda iratar a las solucioues del alcaloide
en una forma intermedia, que constituye la combinacidn de los diferentes métodos
refinatorios ya mencionados para éste en los incisos anteriores con los métodos
tradicionales de blanqueo con estos agentes clorados.
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Podemos resumir la técnica de blangueo para soluciones de crudos de cafe
na en la forma siguiente:

i) Disolver los orudos en agua caliente.

ii) Tratarlos con 4cido fosférico, en un procedimiento similar al enuncie
do en el capitulo de defecacién, a pE 5.

iii) Weutralizar los doidos orginioos con lechada de cal, para auxiliar ad
mas a la defecacién de coloides y suspensoides, en una proporcién adecuada par
proporcionar un pH de 8-9 (HAG) & de 10 (GF).

iv) adicionar hipoclorito de calcio de alto grado al defecador {el tipo d
Sucro Blanc de 80-85 % es satisfactorio) § una solucidn de hipoclorito de sodi
d12%enwmpmmmﬁn@2a4%dﬂp%o®om®sdmwm®mDﬂure
cionar al licor. al agente blanqueante por un corto tiempo {alrededor de 15-2
min) agitando vigorosamente.

v) Sostener la agitacién por otros 20 minutos y luego llevar a ebullicid
La temperatura durante el blanqueo deberd ser de 65~70°C.

vi) Los lodos se dejan sedimentar y se decanta el licor.

vii) (opcional) Los licores defecados y clarificados son llevados a un seg
do tratamiento con hipoclorito de oalcio o sodio, pero ahora en una sroporcidn
mucho menor de dste (25-30 % de la cantidad inicial), para iz posterior elimi
nacién de color. Después de un tiempo de 1520 min, agitando vigorcsamente, se
agrega perdxido (1 % en volumen de los crudos, para neutralizar ezcesos de clo
ro), filtroayudas y/o carbdn activado {2-3 %) y se calientan los licores a ebu
1licidn (o ligeramente abajo para evitar el espumado por el peréxido) por otro
20 minutos. Después se filtran los licores y se cristalizan. Se recomienda afia
dir hidrosulfito de sodio {0,5%) si no se usa pverdéxido, para asegurar la elimi
nacién de cualquier resto de cloro libre que hubiera.

viii) Los lodos conteniendo la materia defecada de (vi) son llevados a trat
miento con perdxido y filtrados para recuperar los licores oclufdos, los cuale
son llevados a concentrar.

ix) Los licores cristalizados constituyen una masa blanca de gran calida
¥ sus aguas madres son sumamente transparentes. Un segundo tratamiento a los
cristales obtenidos de esta cosecha, con carbdn adsorbente, garantiza cafeina
Ui

El tratamiento de los licores madres de procesos de defecacidn y de adso:
cidn con o sin auxilio de sosa con hipoclorito de sodio en solucidn es la mejo
rslicacién de este agente blangueante, ya que pequefias cantidades (2-3 %o en pe
de los crudos) y ligeros calentamientos proporcionan decoloraciones excelentes

sibitas. Estas pueden ser complexzentadas con pasos de adsorcidn antes de lleva
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las aguas madres asi tratadas a concentracidn. Este tratamiento puedc realizarse
en tanques o en depdsitos de almacenamiento, aungue es de anotarse crs la agita
cién durante los primeros minutos proporciora una mejor decoloracidn. La accifn
del hipoclorito es muy rdpida y no se aprecia mayor decoloracidn al paso del
tiempo, como ccurre con el perdxido. idemds, se ha observado que si la cantidad
de hipoclorité afiadido no es la adecuada la decoloraoidn es casi nula, pero ape
nas se alcanza el % adecuado, scoreviene una decolorascidn sfbi*a. Dada la caenti
dad de alcali que las soluciones comerciales de hipoclorito contienen, no se
aprecia decrementos en el pH de la solucidzn tratada, e incluso parece aumentar,
Una vez decolorado el licor se ots.rve un depdsito o preciyitacién de los exce-
scs de cal y las impurezas coloridas, cuando se tratan licores de dsfecacidn; no
asi con los licores de adsorcidn, en los que el precipitado es ligeramente menor.
La filtracidn colabora a eliminar estas impurezas. Se ha observado que si se de
Jjan sedimentar estos licores tratados con hipoclérito, sotreviene wna cristali-
zacién de los excesos de cafefna que no pudieron cristalizar en la primera cose
cha por el exceso de impurezas de los licores. De esta manera, los licores con-
centrados rinden mejores cosechas,

Tn diagrama aproximado del proceso se ilustra en la figura 3.18. Es conve
niente mencionar que un proceso de parecida nasuraleza ha sido usado en el pais
por una de las compafifas refinadoras existentes, con bastante eficiencia.
3e2.4.3 OTROS AGELTES OXIDANTES. Kﬁn04 °

Repetidamente se ha mencionado que los agentes oxidantes ayudan al blan
queo de soluciones de productos vegetales impurificados por sales de hierro, qé
quel, manganeso, etc., asi como de lignina y otros compuestos fendlicos y dcidos
organicos coloridos. A nivel laboratorio son utilizados agentes oxidantes como
21 permanganato de potasio, con bvastante eficiencia.

El permanganato es un sdlido que forma cristales rdmbicos brillantes rojo
sdrpura, que tienen una iridiscencia verde. Es mds bien ligeramente soluble en
wgra (5.31 en 100 partes de agua a 15°C; 32.4 a 75°C), dando una solucién plrpu
s, obscura que es opaca, a menos cue esté bastante diluida. Los cris.ales, al
salentarlos desprenden oxigeno y pasan a um polvo negro de manganato votdsico y
lidxido d¢ manganeso.

La solucadn de dcido vermanginico es un agente de oxidacién muy poderoso,
&s incluso que el permenganato, pero es sumamente inestable y explosivo.

Las soluciones de vermanganato alcalinas lo reducen a manganato verde. la
iolucidn depdsita didxido de manganeso parde y se vuelve incolora. De allf gque

moléculas de permenganato en solucidn bdsica den 3 dtomos de oxigeno aprove-

hables al reducirse 2 didxido de manganeso,
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COLOR D= CRISTALES COLOR IS LICORES

1 café obscuro A café~rojo neguzco
2 caqui obscuro B rojo negruzco
3 caqui C rojo plirpura
4  crema obscuro D rojo bermelldn
5 crema claro E  anaranjado obscuro
6  blanco grisdceo F anaranjado brillante
7 blanco opaco G  amarillo obscuro
8 TDblanco brillante H amarillo oro
I amarillc tenue
J MwhmtﬁMWNMG
Técnica:

1) Disclucidn de crudos (30 %) en agua caliente.
ii) Prefiltracién de los licores para eliminar breas y aceites.
iii) Blangueo con rerdxido, diferentes % . T.609C. Tiempo de reac
1 60 min. Agitacidén intermitente para evitar excesivo espumado.
iv) Adeorcidn con 5 % de carbén activado (30 min reacciéu, T 90°C)
v) Filtracidn d:1 carbdn e impurezas. Lavado con agua caliente.
vi) Cristalizacién (conc. aprox. 25 %). Andlisis del color de
cristales en solucidn.
vii) Separacidn de cristales. Andlisis de color de aguas madres.
wdo y determinacion de pureza dz los cristales.

viii) Concentracidn de aguas a 40 % de slidos. Cristalizacidn. Se
1cidn de cristales. rPesado y determinacidn de pureza. Licores a sequedad y de
1inacidn de pureza de los sélidos.

ACOTACIONES & LAS TAZLAS 3.21 Y 3.22 .
3 & .5 de perdxido usado (peso de perdxido/100 g crudes).
B : Color de oristales en solucidn (tabla de coiores).
C : Color de aguas madres (tabla de colores).
_ s Zecuperacidn la. cosecha (pesos secc/100 g crudos).
Pureza de la 1a. cosecha.
fecureracidn de aguas madres concentradas (peso seco/100 g crudos ).

(=}

: Pureza de la cafeina de aguas madres.

: KecupeTacidn de aguas residuales (peso seco/100 g orudos).
‘Pureza de la cafeina de aguas residuales.

: Rendimiento total.

: Peso de prefiltrado (peso seco/100 g crudos ).

e H oMW Q
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2 610, + 2 KOE—= 2 K¥nC, + Hy0 + #0p (1,
2 Kln0, + 2 Hy0— 2 Mn0, + 4 KOH + 0, (2)

En soluciones 4cidas, 2 moléculas de permznganato se reducen a sal ma
sa y son airovechadcs 5 Atomos de oxigeno:

2x1\mo4+3ﬁ+———+ 2 k¥

De esta forma, el yodo se libera de los yoduros, las sales ferrosas s

+ 2 a7 o4 3 HQO +50

dan a férricas, el dcido oxdlico y otros tanino:z se oxidan a GG,y €1 80y a .

¥ el HC1

B

sulfirico, los nitritos a nitratos, el perdxido desprende oxzfgeno
rrende cloro. Estas reacciones son todas cuantitativas y constituyen bases
los métodos de andlisis generalizados con el nomtre de permanganometria.

2l uso de una sclucidn mds o menos diluica de permanganzto proporcion:
oxigeno active para decolorar soluciones coloridas, sin que estd afiadiendo «
raciones indeseables. La accidn de w adsortente dcido como el carbdn fctibé
complements satisfactoriamente la accidén de éstes

Zste agente es usado en forma directa en las soluciones, en iorma de t
solucidn valorada, en caliente. Posteriormente, despuds de un cierto tiempo
reaccién, se observa una precipitacidén negruzca en el fondo de I xs solucione
cafeina. 1i se asrega suficiente carbdn activado y se hierve la solucidn duz
cierto tiempo, se filtra y se cristaliza, se obtendrd una cristalizacién de
celente calidad y aguas mzdres de alta transparencia, aunque ae tonalidades
jlzas.

Tste mdtudo es muy Dractico a nivel laboratorio, zero no asi a nivel i
dustrial, poruge requeriria de un meticuloso cortrol del agente, ya que un e
so podria provocar dsfios excesivos al alcaloide por excesiva oxidacién, Irov
do pérdidas. 51 agente es contrclado en su potencia alcalinizando las soluci
de cafefna con sosa o potasa hasta pH 8. A nivel cualitativo y de andlisis e
agente oxidante es sumamente *%il.
3e2.4.4 PARTE DXPZRALETSL DE BLal(UEO DE SOLUCIOWES IE CAFIINA.

Fara la parte experimental de blangueo se hicieron las siguientes pr
bas cuantitativas, posieriores a experienciae cuzlitativas:

I.~ DETERMINACION IEL BLuNUEC CCif FoR0XIDO A4 SOLUCICIHES DE CRUDOS.

Tipos de crudos: BiG (84 #) y GF (69 %).
Perérido: solucién acuosa pura de 30 % (densidad 1.54 g/cc)
Carbén activado: Actibdn, de naturaleza fcida, 150-700 mesh (aprox
04336 g/cc).
Fara las comparaciones colorimétricas para los cristales y aguas I
dres, se utilizé la siguiente escala (arbitreria y empirica):
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L 1 € de carbén usado (peso seco/1CO g crudos).
M 3 Peso de la torta de carbdn/100 g crudos.

TAELA 3.21 Cafefna H.a.G. (84 %) con perdzido y carbdn.

MUESTRA A B C D E P G B 1 J X L M
1 2 3 E 62,3 0.91 16.4 0.84 22.2 0.56 98.7 4.0 5  T.4
2 2 4 E 61,8 0.93 16.5 0.84 20.6 0.56 98.7 3.9 5 7.7
3 6 5 D 61.6 0,96 16.7 0.86 16.7 0.57 98.8 3.8 5 7.9
4 8 6 D 60.0 0.97T 17.6 0.86 15.4 0.57 9T7.7 3.9 5 8.0
5 10 7 D 59.4 0.98 18.4 0.88 13.8 0.5 97.7 3.8 5 8.4
6 12 7 C 58.3 0.98 19.2 0.88 13.7 0.54 96.9 4.1 5 9.2

TAELA 3422 Cafefna G.F. (69 %) con perdxido y carbén.

MUESTRA 4 B C D B F G ‘H 1 J )'¢ L M
1 2 1 4 27.2 0.81 38,7 0.61 36.6 0.47 91.0 5.6 5 741
2 4 1 4 29.1 0.83 36.7 0462 33.2 0.47 90.7 5.9 5 T.2
3 6 2 B 33.4 0,85 32.4 0.62 30,3 0.48 91.3 5.4 5 15
4 8 2 B 35.2 0.88 28.1 0.64 29.4 0.49 91.9 5.6 5 8.6
5 10 3 B 3942 0.92 26.8 0.65 22.8 0.50 9445 5.4 5 8.6
6 12 4 B 41.3 0.96 25.1 0.70 19.1 0.49 96.5 5.7 5 9.3

OBSERVACIONES A LAS TABLAS 3.21 Y 3.22 .

1) E1 tratamiento de los 1icores de crudos con perdxido y carbdn proporciona
un magnifico color tanto a cristales como a aguas madres. Sin embargo, las cali
dades para las proporciones bajas de peréxido fuercn bastante malas, especial-
mente para GF. .

2) Los cristales obtenidos en las aguas residuales son bastante coloridos y
en los casos extremos de uso de perdxido se encontraron coloraciones rojizas.

3) Los % adecuados de perdxido parecen ser: 7 % para HAG y 12 % para GF. Si
consideramos que se elimina 4 % aproxiamadamente de impurezas por la filtracién
previa, y que la humedad es de aproximadamente 5.%, la proporcién de perdxido
equivale a 1 g por gramo de impurezas sclubles de los crudos, si se da el tiem—
po de reaceién adeocuado. h '

4) Bl inconveniente de espumado fué mucho mayor en GF p&r las elevadas canti
dades de perdxido empleadas y el mayor contenidc de impurezas gue estos crudés
contienen. Ademds, se observ$ dificultad para eliminar con este agente las impu
rezas de este tipo de crudos. Los cristales de la 1a. cosecha fueron pocos ¥ ruy
impuros, salvo en los casos de altos % de oxidante afiadidos.

5) Los rendimientos por paso fueron mejores en HAGe. _
6) Las tablas de coloraciones utilizadas son completamente arbitrarias y em—
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riricas, ya que no existen vardmetros comrarativos adecuados. Hubo entonces ne-—
cesidad de seleccionar éstas a nivel laboratorio, con oobjeto de provorciornar
una idea cuzlitativa y comparativa de la clarificacidn obtenida.
7) Un 20. trataniento de los cristales de la 1a. cosecha y de los cristales
de aguas, proporciond en todos los casos calidad U3Z. Se requirieron de 4—%6 4
de carvdn vara FiG y de 3-10 4 para GF.
8) Zxistieron pérdiias de cristales en el adsorbente, mayores en GF que en
Hag. '
TI.- BLALCUEO 2B CRISTALES EN L SENO DE LC3 LICORES PROVENIENTLS Ik AD-
S0ACIOT Y GTZ IBFECACTION, CCN -SRCXILO DI HID.CGEN
Crudos utilizados: mismos .
Fordxido: mizmo .
Defecante: cz1 ¥ subacetato de plomo, 2uziliados con 32504, 20, ¥
H3P04.
sdsorbente: carbdn activado Actidvdén.
Zzcala colorimétrica; nisma.

TEcenicas ) . " .
1) Trataziento adsortente con *» adecuado de carbdn vara l=r,

2280, a ebullicidn y durante tiemto adecuado. O bien tratamiento defecante con
. adecuado de cal sola; con - adscuado de HBPO4 previo a cal; con 4 adecuado de
H2304 previo a cal; con , adecuado de 302 S H2£O4 vosterior a cal; conm % adecua
do de subacetato de plono y H,)Q’O4 . Filtracidn de licores.

ii} Los licores asi ohtenidos, a munto de cristalizar, se tra
tan con § variadles de 50, (desde 0.5 a 3 % del peso de crufos alimentados) y
ce llevan a enfriamiento para cristalizacidn. igitacidn continus.

iii} 3e observan la coloraoidn de los cristales en el seno del
licor y la de las aguas madres despuds de separar los cristales. Je .esan éstos
vy se deisraina su pureza. Zor Qltimo, se determina el contenido de sdlides de 1
las aguas madres.

ACOZLCICONIS A 1D THZLAS 3.23 Y 3.24

i : pa le la solucidn antes de adicionar el rerdxido.

% : color avrozimado de los licores antes de adicionar el perdxido.

C : - de ierdxido Sutimo (varias pruebas para cada muesira) (peso/100 g
crudos)

D : color de los cristales en el seno del licor.

i

: recuperacién de la cosecha (peso seco/100 g crudos).

=

: pureza de la cosecha.,

vl de las ajzoas madres.

€

55}

color de las aguas madres.
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I : contenido de sélidos de las aruas {parte alfcuota a secuedad)

(peso seco/100 g crudos y reportando g/1OO wl de aguas).

TARLA 3.23 Cafeina E.i.G. (84 %) en blangueo con verdxido a cristales.

UZST2A A B ¢ D B F G L I
% carbén 4 c 2.0 5 572 0.94 6 T 563
%4 carbdn 4 ¢ 1.5 5 59.4 0.94 6 z 4a7
al 6% 11 c 0.5 5 50.3 0.94 8 7 1043
3904—ca1 8 D 1.0 7 5842 0.96 7 G 445
2504-oal 9 D 1.0 7 56.4 0.96 7 G 4.9
al-H2504 5 B 1.5 7 573 0.96 4 H 4.7
0,~0al 9 B 1.5 7 5863 0.97 7 B 4e1
ubac.—52304 5 G 1.5 8 6244 0.99 4 I 3.2
TABLA 3.24 Cafeina G.7. (69 ) en blanqueo con perdxido a cristales.
UESTRA ©A 3 ¢ D 3 ¥ G g I
% carbdn 4 A 3.0 3 35.7 0.90 5 B 6.7
0 4 carbdn 4 i 3.0 3 36e4 G.91 5 c 62
21 10 ¢ 12 3 2.5 4 3441 0.94 T T 1241
JFO,-cal 12 C 2.0 5 39.7 0.55 7 e 6.0
,50,-cal 11 c 2.0 5 39,6 0.95 7 D 6.4
), -cal 11 b 2.0 6 43,7 0.97 7 E 3.9
11—32304 5 = 2.5 7 41.2 0.98 4 b 6.2
zbaca-HESO4 5 G 0.5 8 46.1 0.%9 4 g 2.6

BEECRVACICEES 4 L4S TATLAS 3.23 Y 3.24.

1) Las prusbas realizadas fueron ruchas y su redaccidn im:lica demasiaco
pacio innecesezrio. e considerd rrui.nte reucrtar Unicamerte los resulizcos
timos de cada casos

2) “n general, la exveriencia mostixd magmificos resultados. Estos fueron
emnre mejores en los trataiientos que involucrzron pH £cido, a pesar gue ésto
plicaba la disminucién de la recuperacién de las cosechas, por auuento en la
lubilidad del alcaloide, los efectos blanqueantes en los cristales eran mds 1no
rios y permanentes.

3) Zn los casos de alta alcalinidad, se mostraba un efecto negativo pzTa
recuyeracidn: los cristales, normalmente mis abundantes aunque mds coloridos,
ndian a redisolverse, reduciéndose con ello la recuveracidn, Tin emtarzo, la
reza de éstos era muchisimo-mayor, aunque en la escala usada d. coloracidn de
istales no se mostraban srazndes progresos. En el caso esvecifico de la cosecha

cal solay, d= un color srisdceo, se tornaron ligeramente cremas. idemds de que
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er este caso lz disminucién de la cosecna fue la mids notoria.

Zn ¢eneral, puede afirmerse que algunas substancias coloridas de tonalid:
des rojizas vermanecen oclufdas en los cristales, dando a éstos matices rosacec
o cremas. Estas son muy fdcilmente eliminables por adsorcién,

£) Las aguas se vieron en todos los casos mejoradas. La transrarencia au-
nmentd, especialmente en las procedentes de tratamientos alcalinos. Los pH de tg
ézs bajaron lastante, encontrindose que las de procedencia alcalina se vefan ne
tralizadas o apenas ligeramente alcalinas.

5) Bl contenido de sélidos de las aguas wadres aument$ en todos los casos
como es 1légico suponer pdr la inflencia acidificante del blangueante.

6) Los requerimientos de perdxido fueron mayores en los licores de proce-
d-noia 4cida, debido fundamentalmente a gque el perdxido no se disocia tan ficil
nente en este medio y su eficiencia disminuye.

IIT.- BLANGQUEQC DS AGUAS WADRES CON FEROXIDO.

La técnica empleada fue la siguiente:

i) 4guas provenientes de las cristalizaciones de los métodos mencic
nados, se les determina sdlidos disueltos (parte alicuota llevada a sequedad),
p3 y colors.

ii) Se les adiciona perdxido hasta Sptima decoloracién en frio, dur:
te un tiempo prolongado (6 h): .

iii) Se concentran hasta un 40 % de sélidos y se cristalizan por sim-
ple enfriamiento y agitacién., Se observa coloracidn de cristales y recuperaci
2s{ como su pureza.

A4C0DACIOIES PARA 1AS TABLAS 3.25 Y 3.26.

: oH de las aguas madres.

: s8lidos disueltos en %. (peso de &dlidos/100 ml soluc)e
color de aguas (tabla de colores).

+ % de perdrido utilizado (peso/100 g crudes).

Mow o w3

1 color de las aguas madres alcanzado con el perdxido.

v

: color después de la concentracidn.

[o]

color dz los cristales obtenidos.

ol

: recureracidn (Hoso/100 g crudos)

j=
-

tureza de los cristales.

: s8lidos de las aguas de desecho recuperados en g/250 ml de A emplea

S

t! : desprendimiento amoniacal PELIGRO .

Tablas 3¢25 ¥ 326 esvve
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TAHLA # 3.25 Blanqueo de aguas madres ccn perdxido. Cafefna HeA.Ge (8.

HUESTERA A B ¢ p) E 7 G H I
carbén 8 %, 1a. 4 6.5 B 2.4 E D 3 2643 0.89
carbén 8 %, 2a. 4 3.6 EH 0.4 I E 7 16.7 USP
cal-H,50, 5 46 D 1.8 F E 4 22,2 0.94
H,P0,~cal 8 6.4 C 0] F E 4 24.6  0.92
cal 6 % M1 94 B 1.2 F E 4 25.8  0.93
subac-H,50, 5 37 B 0.3 H G 6 21.7  0.96
carbdn 10 &
sosa 14 5.9 4 1 A 12 13.1  0.47
A¥ desecho 7 5.3 A 6.4 D ¢ 2 23.6 # 0.83
TAELA 3.26 Blanqueo de aguas medres con pexdxido. Cafefna G.F. (69 )
MUESTRA A B ¢ D E F ¢ i I '
carbén 6 %, 1a. 4 9.4 A 3,4 B [+ 2 29.4 0.83
carbdn 6 %, 2a. 4 4.3 E 0.6 H G 6 19.7 0.97
carbdn 6 %, 3a. 4 3.4 I 0.2 I I 8 16.9  USP
cal 10 % 13 9.7 B 1.7 E D 3 28.6  0.90
H,P0,~cal 2 84 C 1.2 F E 4 25,2 0.94
cal-H,80, 5 57 D 2.3 F B 4 27.3  0.92
subac~H,50, 5 4.1 G 0.5 B G 6 217  0.98
carbén 10
sosa 14 6.1 4 1 A 12 16.8  0.48

OBSERVACTIONES A LAS TABLAS 3.25 Y 3.26

1) En casi todos los casos el tratamiento fué positivo, amque al par
éste es mis efectivo para medios alcalinos suaves o medios Jcidos. Sin embar
la formacion de espuma indied, en éstos {ltimos casos, que el perdxido no er:
eficientemente utilizado y que la decoloracién ocurrfa rédpidamente; el resto
del perdxido agregado tan sélo se disolvia sin reaccionar. Los mejores casos
notaron en las azuas provenientes de la defecacidn, tanto en la cal como oon
subacetato, a pesar de que éstos son medios alcalinos en el caso de la cal, ;
la gama de clarificacién fdé mayor. Las calidades fueron mejores en los medic
joidos, pero 4sto era debido # que los licores eran mas claros antes del traf
rpiento. 1 uso del oxidante les ayudaba tan s8lo a alcanzar purezas mayores,
mientras que en los aloalinos la eliminacién de color era mds notoria. El sul
cetato lfué sin duds por todos aspectos el mejor agente,

2) Bl caso de las aguas provenientes del tratamiento acidificante vosi
rior al uso de cal fue el mejor de los métodos de defecacidn con este agente
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2) Bl caso de las aguas provenientes del tratamiento acidificante poste-—
al uso de cal fue el mejor de los métodos de defecacién con este agente.
© el uso de fosfatos también ‘mostrd cualidades apreciables.

3) Las aguas provenientes del tratamiento con sosa demostraron la existen
e descomposicidn parcial al adicionar el agente Ylanqueante. Este fendmeno
145 notorio en el orden inverso, al adicionar sosa a las soluciones trata-
on peréxido para auxiliar a su oristalizacidn. Para lograr decoloraciones
i aguas y licores provehientes de tratamientos con sosa se hacfan necesarias
dades mayores de perdxido a las pretendidas en la experiemncia, por lo que
» reportaron en ¢sta prueba. En general, rodemos afirmar gue todos los lico
meden ser clarificados eficientemente con el perdxido, si se afiade la oan-
| adecuada y se le da el sufioiente tiempo de reaccidn. En algunos casos,
irmitid reaccionar al oxidante por periodos mids largos a los de.la prueba
windose que la. decoloracidn aumentaba hasta alcanzar coloraciones excelen—
casi transparentes, y que por efecto de la eliminacién de impurezas, las
)s tendian a sedimentarse, se observaba cristalizaciones del alcaloide, es-—
iimente en 1los casos en que por el exceso.de impurezas las aguas conservabar
arcada sobresaturacién.

4) Las recuperaciones de las soluciones blanqueadas son excelentes compa~
3 con las normalmente obtenidas por simple concentracién y recrigtalizacién
s mismas. Podria lograrse mejores recureraciones y decoloraciones si se as
Ta al trabajo del oxidante con el uso de carbonés usados para eliminar las
ezas que se sedimentan durante el blanqueo, en un paso anterior a la concen
4n de las aguas, ya que al calentar las soluciones algunas de las impurezas
en a volver a disolverse, impurificando después al producto crispalino.

I¥.- BLALGUEQ CON ATPOCLORITOS. ' ,

Para los mismos tipos de crudos y soluciones, se usé una solucidn co
al de hipoclorito de sodio él 13 %, auxiliada con un defecante, consisten-—
 una lachada de cal de 10°Bé y carbén activado Actibén. La escala colorimé
, empleada fue la misma que se usd para las determinaciones con per¢xido.

Técnicas i) Disolucidn de crudos en agua caliente (30 ).

ii) Saponificacidén de bras y cerag, con NaCH 0.1 N hasta un pH de
oximadamente. Filtracidén de breas y ceras.
iii) Adicidn de fosfatos hasta un pd de 8, con dcido fosfdrico 1 N.
iv) Adiocidn de hipocloritos en % variables, dejando reaccionar
gitacidén continua por 20 min.
v) Defecacidn con cal (3 % para HAG y 6 % para GF). Ebullicidn.
entacién y decantacidn.
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vi) Filtracidn de licores. Segunda adicidn de hipocloritos (25 =
ie la 1a. adicidn). 20 min de reaccidn a T 65°C. Neutralizacidén de hipocloritos
son perdxido (1 %; pH 7-8). Tiempo de reaccidn 15 min (precaucién con temperatu
ra y espuma de cloro u oxfgeno). -

vii) Cristalizacién por enfriamiento. Separacidn de cristales.
wavado. Secado y determinacién de pureza.

viii) Lodos: Tratamiento por disolucidn en agua caliente contenien
lo 1 % de perdxido, Filtracidn. Lavado. Secado. y pesado de la torta. -

ix) Licores de lodos y aguas: concentracidén a 40 % de sélidos.
Jristalizecidén. Separacidn de cristales. Secado ¥ determinacidn de’pureza. Aguas
residuales a sequedad y determinacién de la pureza de los sdlidos.

ACOTACIONES A LAS TABLAS 3.27 Y 3.28 .
A : prm de NaOH en saponificacidn.
1+ ppm de dcido fosfdrico en neutralizacidn.
+ % de hipoclorito en 1a. adicidn/1C0 g crudos.
1 Color de licores desvués de la defecacidn.
% de hipoclorito en 2o0. blangueo/100 g crudos.

% de perdxido en neutralizacidén de hipoclorito.

Color de licores a cristalizar.

Color de cafefna en el seno del licor.

: Recuperacidn 1a. cosecha (peso seco/100 g crudos).

Pureza de la la. cosecha.

Recuperacidn de aguas y licores de lodos (peso seco/100 g crudos).
Pureza de cafeina de aguas y licores de lodos.

Recuperacidr de aguas residuales (yeso seco/100 g crudos).

t+ Pureza de la cafefna de las aguas residuales.

t Color de las aguas madree de 1a. cristalizacién.

t Peso total de lodos {inclufdos breas)/100 g crudos.

Mmoo s E g o w

b O = R B R S H

Q & Recuperaciones totales.

TABLAS 3.27 Y 3.28 EN LA SIGUIETE FAGINA.
OBSERVACIONES A LAS TABLAS 3.27 Y 3.28.
1) El proceso es bastante bueno, a pesar de su mayor complejidad. Involucra
1 uso de varios agentes simultdneamente, lo que garntiza una mejor clarificacidn.
iempre y cuando sea moderado el uso de los agentes peligrosos, los riesgos dis
inuyan. Sin embargo, se aprecia que si existen mayores pérdidas, especialmente
n los crudos GF, dado que la cantidad de cada reactivo peligroso como la sosa,
2 cal y el perdxido, y a’n el hirocloritc, fueron meyores. La clarificacidén fue

a mejor alcanzada en las experienciae, especialmente para GF.
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TABLA 3.27 Cafeina H.A.G. (84 %) en prooeso oOn O1poOCLOTr1TOS.

MUESTRA A B c D E F O H I. J K L M N O P Q
1 40 56 0.7 D 0,2 0.2 F 5 57.2  0.93 24.6 0.81 17.4 0.51E  T.1  97.5
2 40 56 1.5 E 0.4 0.4 H 7T 56.4 0,96 24.6 0.82 1502 0.53 G 8.4 98.1
3 40 56 2.2 B 0.6 0.7 H " 7 5561 - 0,97 25.3 0.85 13.8 0.53 G 7.5 98.0
4 40 56 3.0 F 0.8 1.1 H T 5402 0,97 25.8 0.86 12,7 0.53G 7.8 97.0
5 40 56 3.7 6 1.0 1.4 I 8 53.9 0.99 26.3 0,88 10.1 0.5 H 8.1 97.3
TAELA 3.28 Cafefna G.F. (69 % ) en prooeso con hipocloritos.
HMUBSTRA A B C D E P G H I J K L M N O P Q
1 60 56 0.8 ¢ 0.2 0.5 D 3 37.4 0.89 28.4 0.78 21.3 0.47 C 114  94.9
2 60 56 1.5 ¢ 0.4 0.6 E 4 36.9 0.91 27.3 0.79 18.4 0.49 D 11,6  93.0
3 60 56 2.1 D 0.6 0.9 F 5 37.2 0.93 26.8 0.80 17¢4 049 E 11.9 93.5
4 60 56 3.0 E 0.8 13 @ 6 36.8 0.95 26,5 0.82 16.0 0.51 F 123  94.1
5 60 56 3.7 F 1.0 1.6 H T 37.9 0.97 25.4 0.84 14.9 0.53 G 12.6 95.7

OBSERVACIONES (cont.): .

2) El proceso es peligroso especialmente en la etapa de adicién del perdxido, porque se aprecia bas-—
tante espumado, la mayor parte de cloro. La oclarificacidén obtenida por este agente es buena, aunque tierdé a
redisolver los oristales. Como su uso en este proceso es mas bien como neutralizante de los excesos de hipo-—
clorito, tal vez fuera recomendable el uso de antioloro y luego un paso de adsorcidn.

3) El proceso requiere muchc manejo de 1os.lioores. Bsto difioculta su aplicaoién, a menos de que se
disponga de equipo continuo que garantice el control de la temperatura y el pH. Ademis, existgun olor pene-—
trante a cloro en las soluociones asi obtenidas y al concentrar las aruas se nota formacidn de espum»

4) En posteriores pruebas, se trataron aguas madres de diferentés procesos con hipoclorito de sodio,
enconttandose que su efecto blanqueante es exocelente, espeoialmente en soluciones procedentes de procescs al-

calinos con sosa y cal. El requerimiento de blanquedor es casi similar al de perdxido en las pruebas del inei
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So corresvondiente 2 este agente. Su accidn es sir embergo mis ripida, vero si
no se afiade la cantidad adecuada, no se aprecia una decoloracidn cedia, como en
el caso del perdxido. El mayor efecto blanqueador del hipoclorito se- aprecid en
las soluciones alcalinas suaves (pHE 8-9), bien sea provenientes de tratamientos
de czl o de sosa.

V.- US0 IE OTROS AUENTES BLANGUEADORES.

Las siguientes experiencias se realizaron tan sélo a nivel cualitativo:

KMnO4 Resultados positivos. Requiere el uso ds carbdn
en % menores que los norrales. Sin embargo ee
corre el riesge de excesiva oxidacidn si el pH
se torma demasiado dcido, por lo cual hay que
afladir alguna base, en pequeria proporcidén pars
no llegar tampoco a excesivas alcalinidadss, ya
que también se arrecid descomposicidn.

Agua de cloro Olor muy fuerte. Cristalizacidén poore. Aplicada
directemente sobre cosechas de cristales se apre
cia primero una fuerte decoloracidén, rero luego
se forman tintes amarillo-rojizos.

K2°r2°7 Confiere fuertes colores amarilleos a las solucio

nes.

3.3 VETODOS IE BEFTNACION IE CAFEINA COF SOLVENTES ORGANICOS.

Como se ka visto en el capitulo I y en los apéndices referentes a la solu-
bilidad, la cafeina es soluble en ciertos compuestos organicos, teniendo marca-—
da preferencia por los solventes orgdnicos clorados, tales como el cloroformo
(15 % a 29°C), el tricloroetileno (1.8% a 25°C) y el dicloroetileno (1.5 % a
29°C), Como se puede apreciar, la solubilidad de la cafefna en estos solventes
es bastante menor que en el agua. Sin embargo, la selectividad de estos solven-—
tes es mayor gue la del zgua, por lo que pueden ser empleados en ciertas partes
del procesc en las cuales el agua presenta serios inconvenientes.

Lage operaciones empleadas para la purificacién con solventes reciben el
nombre genérico de extraccidén con solventes, y estin basadas en las operaciones
difusionales de masa. La mayoria de las veces que se usa extraccién por solven-—
tes es necesario un paso de recuperacidn del solvente, generalmente la destila-—
cidn.

303,71 IEFINICION Y TI-CS IE EXTRACCICE POR SOLVELTES.

Las overaciones de extraccidn pror solventes son gouellaz en las cuales se

realiza la sgparacién de mezclas de distintas substancias tratdndolas con un sol
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vente selectivo. Al menos uno de los comporentes de la mezcla dete ser inmisci-
ble o ligeramente miscible (soluble) con el solvente del tratamiento, de modo

que se formen cuando menos dos fases sobre el intervalo completo de las condi-
clones empleadas. Para que la teparacidn se realice, wno o mis de los comronen-
tes. de la mezcla tienen gque ser disueltos ror el solvente, a partir de la mezc]

y con rrefermncia a los otros.

La extraccidén por solventes se clasifica comunmente en:
1.— EXTwACCION LIGUIDO-LIGLIDO.
2.— LIXIVIACICU.
1.— LAVADO.
1e301.1 BLAIZITICS IE LAS OIERACICNES IE EXTRACCION.
Un proceso de extraccidn consta de las tres operaciones siguientes:
i) lezcla de la substancia a extraer v puesta ésta en Intimo contacto
con el solventes
ii) Separacidn de las capas o fases resultactes.
iii) Serparacién y recuperacidn del solvente en ambas fases para volverlo
a emplear.
Lla mezcla y la sedimentacidn son operaciones gue cecnsiituyen un ZTude O
etapa ds extraccidn. Bl sistema puvede ser de una sola etapa 0 de wna serig de
ellas, siendo lo {ltimo lo mds frecuente en la isdustria.

Loz elementos esenciales de un uroceso de extraccidn son la operacii

- da

poner en contacto los materiales y el grado de extraccida o sevaracién obLienido
Zn algunos casos, la separacidn subsiguisnte de cada fase de las restantes y la
sevaracidn del disolvente de cada una de ellas ouede tener una imrortanciz 1gua
8 mayor y determinar el éxito de la aplicacid: de um proccso de extraccibn. For
ejemplo, la tendencia macia la emulsificacidn de ias dos fases pueds acarrear
dificultades insuperables en su separacidn d=spués de entrar en contacto. El ac
camiento de ambas fases a la misma densidad acarrea dificultadszs sezsjaniese.

in los grocesos de extraccidn, la recureracidn del solvente se puede rea-
lizar por destilacién, por evagoracién, por calentamiento o enfriamiento c¢ara
disminuir la solubilidad del extracto en el solvente o viceversas ¥ producir as
una separacidén en dos fases; & por la adicidn dc una tercera substancia, la cta
puede ser un precipitante § un segumdo solvente, gue extraiza el producto del
primero y que asi &ste pusda ser destilado. E1 procedimiento gensralmente usadc
es la destilacidn para separar y recuperar los solventes.

Es comdn en la prictica dé la lixiviacién no intentar recuperar el solver

te del refinado, sdlo concretarse al obtenido en el eXjracto; esta afirmacidn
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seterd siemprc —ogida por les Yolznzes econdmicos.
3.3,1.2 SISTEZMAS DE FUNCIONAMIEFTQ.

Caulquierz de los métodoz de fumciomzmiento por los que se corduccn
loz rrocesos de tranefsrenciz de masa entre fases puede ger wtilizode corn la
:xtraccién con solventes. Br la pricticz industriel loe méds comirmerte usadoc
sons el contecto continuo o contrazcorriente de miltiples etapas en uma serie
le mezcladores y scdimentadores, 6 en una torre de platos; el contacto dife—
rencial a contracorriente en una torre de los tipos rellena, rociadora y otras
zemejantes. En la préctica de laboratorio, la form= més comin es l= intermi-
tents de corriertes concurrertes 6 del mismo senticdo, por'contaéto finico §
simple en miltiples etapas.

. %) TT SO0 CONTACTO: el método de lazboratorio més cimrle y comim con-
siste en poner er coriacto toaaa las cantidades de solvente y 22 moterial a
tratar (alimentacién) una colz vez y lucgo recuperar el producto y el solven
te cir haces ningure extraccibr posterior (fig. 3.11). Estz método es el me—
nos eficez ¥ rara vez es factible 2 escala irdustrial.

b) CORTACTO SI¥PLD Zr MULTIPIIS ETAPAS (CORRIENTES CONCURRENTES): la
centidad totcl de solvente utilizado se diviZo en.vz-ids porcionec. La extrec
cién consiste en tratar luepo a la alimentacidn con cade una de csas porcio-
ree de solvernte rure en una serie de etapas swcesivae. L medide que cumenta
el niimero de pasos F la cantidad de solvente empleado sumenta el porcentaje
del extracto. ]

El método puede rezlizarse intermitentemente con un solo mezclador y
un solo sedimentador & bien con une serie. de talec equipos. El conocido méto
do de extraccidr “As Seoxhlst corresponde al ds contacto simple en miltiples
etanas con wn rimero infinito de éstas. Un la fig. 2.14 se muestrz wun diagre
na esquemitico de este tipo de rrocesos,

c) COFTACTO . COFTRACORRIE®IE EN MULTIPLES ETAPAS: en la Pfig. .15 e
1lustra de fo-ma esquemdtica el flujo de los meterizlss em oste método. Tedo
2]l enlvente fresco ¥ le alimentacidn se cnviar a las terminelee npuestas de
orz serie de etepzs A< osxtracceibn. Las capne Ae sxtrocto § refinzado pasan con
tinugwente = contracorriente de ura etapa o otra., Zgte cremecidn cs conocidc
crmonperte con €l neomhre as p:ﬂ:eso.sh:wks, el cnel congiste de 6 tartves de
percolasidn prestoc -+ sorie, er los cmales 21 csolvente fresco ec introduce
om al tanque Jue e ercuenira mis agotado y salc por el gne tiene zlimenta-
~ién frescn; lor tanques ootfr cituadoe de tzl forma gre o) zrotarse une, la

»linertacibn “el solvente puede ser hecha 2 el gue cimue (fige 3.16).
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CONCENTOADA

(A ®

FIG. 3.16. CONTACTO HMULTIPLE M CONTRACORZIENTE . SISTEMA SHANKS,
(A) CARGA DE SOLIDO FRESCO (B) VACUDO DE SOLIDO AGOTADO .

3e3.2 ECUIFO GENERALFITE USADO EX Li ZXTRACCION FOR ZCLVENTZZ.

a) LIXIVIACION: el equiro utilizado en las oreraciones de lixiviacidn wva-
ria. mucho con el tipo y cantidad de la substancia rortadora que se extrae. Una
clasificacidn ‘que sirve para dividir con bastante rigor los tipos de equiro em-—
pleados fue dada por Callaham (1942), y es la siguiente:

i) Para el tratamiento de sdlidos gruesos: tanques y tinas descubiertos,
baterfas de difusidén, clasificadores de rastrillo, clasificadores de varias cu—
biertas y contactadores a contracorriente de alimentacidn yor tornillo.

ii) Para el tratamiento de sélidos finos: agitadores simples y tanques de
Pachuca (cono y tubo de aspiracidn), agitadores Dorr, espesadores, centrifugas
continuas, etc.

"b) EXTRACCION LICUIDO-LICUIDO: el equivo para mezclar fases liguidas en la
extraccién liquido~liquido se clasifica como sigue:

i) Mezcladores: agitadores de aire, mezcladores mecdnicos, mezcladores.de
flujos, mezcladores de columna y bombas. :

ii) Columra a contracorriente que funciona continuamente: de rared mojada,
rociadora, rellena, de tamiz.o plato perforado, de plato de burbujeo modificado,
columnas con placas desviadoras, columnas con agitadores internos.
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3+3.3 RECUPERACION DEL.SOLVENTE,

Generalmente el solvente es de un costo elevado, aunado a ésto el gque
en la industria de la cafefna los solventes utilizados son téxicos y no pue
den ser eliminados al medio ambiente, implioa la necesidad de 1la recuperaci
del solvente. la mayorfa de las veces esta recuperacién se efectida por simp
destilacién, La destilacién es una opsraocién unitaria basada en los proceso
difusionales, El equipo empleado para la recuperacién del solvente por dest
laciédn consiste en torres, condensadores de vapor y separadores de fases 1f
quido-lfquido. La operaocidn se lleva a cabo de la siguiente manera:

i) E1 solvente con la parte extrafda se coloca dentro de la columna d
destilaoidén, se le hace pasar una corriente de aire seco calientes con ésto
el solvente empieza a destilar. La mezcla se agita oontinuamente para que =
extracto ooluya la menor ocantidad de solvente. El1 destilado se hace peasar p
un condensador y se lleva a almacenamiento.

ii) Una vez que con el aire caliente ya no sale mds solvente, entonces
se hace pasar al destilador una corriente de vapor de agua, cerrando el pas
al oondensador. El vapor de agua terminard4 de destilar el solvente y al mis
mo tiempo mantendrd al extractc en solucién. El solvente asf destilado se h
ce pasar a otro condensador y de ahl a un separador de fases., De esta forma
el dolvente es recuperado y la cafefna se mantiene en solucién, oon lo cual
ez mds fdcil de transportar de este punto a alguna otra parte del proceso,

Otra forma de recuperacién del solvente es por simple evapormoidén, ta
7 como se hace en el proceso acuoso de extraccidn del café verde (proceso
General FPocds Co.),
3.3+4 DESCRIPCION DE LOS METODOS DE EXTRACCION DE CAFEINA CON SOLVENTES,

En general todos los métodcs de purificacién por medio de solventes u
rdn la extravoidn (ya sea sélido-liquido 6 1fquido-lfquido & ambas)., Los mé
dos empleadcs se basan en las siguientes operaciones:

1) BEs posible tratar los orudos por extraccidn sélido-liguido para ob
ner el alcaloide con una mayor pureza que oon que se enouentre en los crudo

2) Existe la posibilidad de que no sea &ptimo el efeotuar la extraceci
direotamente de los crudos con el solvente (debido al alto comto del equipo
cantidad de solvente, etc.) y entonoes los orudos deben recibir un tratamie
to acuoso previo y de ésta forma podrfa ser necesario el tratar las aguas T
manentes del proceso acuoso,

3) Cuando el proceso acuoso imvolucra uno o varios pasos de adsorcién

con carbén (grdficas 3.1 y 3.2), se ve la necesidad de extraer la cafefna o
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in 2n el adsorbente. Tor tanto el tratamiento con solivente puede ser un buen é
tclo de recuveracidn del alcalcide. B
3:3.4.1 EXFRACCICN IE CAYELip IIZ L. CRUICS.

Para la extraccidn de cafeina se emplearon los mismos tipos de crudos de
las pruebas del método acuoso.

Para encontrar el solvente iddneo se probaron distintos solventes: clo—
‘ormo, tricloroetileno, gasolina (Extra de 92 octanos), thiner industriel, agua
rds industrial, alcokol industrial, alcohol de cafia desnaturalizado. =1 diclo—
oetileno no fué posible conseguirlo. Las rruebas rara encontrar el solvente idé
10 fueron realizadas primero a nivel cualitativo y son reportadas én la tabla
}+29. E1 método empleado fié el siguiente: Una vez encontrado el solvente idd-
180

i) Los crudos son disueltos en el solvente. Lsta operacién se lleva
. cabo a bajas temperaturas y con agitacién continua.

ii) la solucidn asi obtenida es filtrada y el filtirado es lavado con
na. pequeria cantidad de sclvente vara tratar de arrastrar la cafeina que haya
odido ser oclufda.

iii) El solvente es destilado para su recureracidn. Se utilizé un refri
erante de bolas, enfriado con agua a contrécorriente. La eficiencia de esta ope
acidn es de alrededor del 88 %, el solvente que queda oclufdo en los cristales
s evagporado con una corriente de aire caliente .

iv) Las aguas que sirvieron para la evaporaoidén del solvente son lle-
adas a sequedéd y el alcalcide es recuperado seco.

v) Bl alcaloide seco es pesado ¥ su pureza se determina. Los datos se
eportan en las tablas-3.30 y 3.31.

Una variante de este método es el uso del extractor sélido~liguido Soxhlet
consiste en el lavado oon requedlas cantidadcs de solvente cada vez. Los datos
resultados son reportados en las tablas 3.32 y 3.33.

»3ede2 EATACCICH LIQUIDO-LIGLIDO DE AGCAS [LADRES D: PRLTRA CRIZTSLIZACICY Y
oL :RTER SEGUND: CRISTZLIZACICITZ IEZCLADAS.

Las aguas de segunda y tercera cristazlizaciones reepectivamenie no es con
:niente tratarlas ya que con simple evaroracidén nos dan um producto con muy bue
» pureza. Todas las aguas empleadas en este inciso son trovenientes del proceso
suoso por adsorcidn.

21 método empieado rara la extraccidn liquido-liquido fué el siguiente:
i) las aguas madres obténidas en los primeros pasos de adsorcidn sor colo
«das en un embudo de separacidn; se les agrezan reguefias cantidades de solven—

: (cloroformo, debido a que la cantidad de tricloroetilenc reguerida es demasia
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da), se efectdan de 8 a 10 lavades con partes iguzles de solvente.

ii) Se permite la formacién de las dos capas y se separa la fase orgdnica.
Esta separacidn se repite con cada parte de solvente. Con ésto, tedricamente se
llega a una recureracidén total del alcaloide.

iii) El solvente conteniendo al alcaloide es recuperado por destilacidn, ot

teniendose el alcaloide.

iv) El alcaloide es pesado para determinar el rendimiento y después cu puz
Zae

Una variante efectuada en el laboratorio consiste en llevar a sequedad lc
sélidos disueltos en las aguas, y tratarlos vosteriormente con el solvente, en
wna extraocidén sélido-liguido. Esta variacidén no es recomendable a nivel indus-
trial, debido al costo del equipo y medios de calentamiento requeridos.

Otra variacidn es el uso de un pedazo de tubo de 155 cm de largo y % in
de didmetro interno. Este tubo es de material plistico y permite observar la fc
macidn de las dos capas. Agui se realizd ‘nicamente un lavado con wma cantidad
de 1 a 1 de solvente—aguas. Los resultados son :eporta,dos en las tablas 3.34 ¥y

3.35.

3e3e4.3 EXTRACCICN DE CAFEINA IXL CARSCH TrLEADO PARA La ADSCRCION.

Bl método empleado para la extraccidn de la cafefna del carbdén es seme-
jante al del inciso 3.3.4.1, con todo y la varianté del Soxhlet.
3.3.5 PARTE EXFERT.ENTAL.
3.3.5.1 EXTRACCION DE CAFEINA DE LOS CRUDCS (POR LIXIVIACIOK).

Como se vid en el inciso 3.3.4.1, es necesario encontrar primero un sol
vente adecuado vara la extraccién; debido a &sto fue necesario disefiar un expe-
rimento a nivel oualitativo con diferentes solventes, para rosteriormente efec-

tuar pruebas cuantitativas. Los resultados de estas pruebas son rerortados a

continuacidn:
TABLA 3.29 Determinacién del (los) solvente. (s) idéneos (s)
SOLVENTE FRODUCTOS EXTSAIDOS

Clorofcrmo Cafeina y dcidos ysrasos liquidos.

Tricloroetilero Cafefna, 4dcidos grasos (liquidos y sd
lidos y substancias coloridas.

Gasclina (Zxtra 92 cotanos) Ciertos 4dcidos grasos y substamcias ¢
loridas.

Thiner indusirial Extrae todo el crudo.

Aguarris industrial Algo de 4cidos grasos (sdlidos y 1i-

quidos), y un voco de substancia colo

rida.
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alcohol industrial
Alcohol de cafia (desnaturalizado)

Substancias coloricas y &cidos grasos.
Substencias coloridas, cafeina y £cidos

£Tas08.

En todos los casos anteriores hubo extraccién de cafeina, sin embargo no

& posible el utilizar todos los solvertes anteriores debido a que en la mayo—

Ta de los casos la cafeina extraida es de una pureza mucho menor que los cru-—

os alimentados.. Por lo anterior, los solventes elegidos para efectuar la ex-—

raccidn son el cloroformo y el tricloroetileno. Existen ademds otros solventes

ecomendados como el benzol y el diclorocetileno. Estos Gltimos no fué pocible

onseguirlos, ademds de que el benzol es sumamente inflamable.

ACOTACIOIES A

[

LS TABLAS 3430, 3431, 3.32 ¥ 3.23.
t Rendimfento de cafefina seca tomendo como base el 100 % de cafeina ali

7 sin tomar en cuenta la pureza. Extraccidn con cloroformo.

entada
3 : Rendimiento de cafeina seca, extraccidn cor tricloroetileno.
C : Pureza de la cafeina extrafda en el inciso A.
B : Pureza de la cafeina extrafda en el inciso B.
E t+ Rendimiento real de la extraccién (calculado AC/100(0.84)).
F : Rendimiento real de la extraccién (calculado BD/100(C.84)).
(G : Recuperacidn del cloroformo.
H : Recuperaoién del tricloroetileno.

TABLA 3.3C EXTRACCION IE CAFEIWA CON CLCOROFORMC Y TRICLCROETILENC, PARA
CAFEINA H.A.G (84 ). Disclucidén directa de los orudos en el

solvente { 8 g cloroformo/g crudos (densidad cloroformo 1.489)

¥ 23 g tricloroetileno/g crudos (dems. tri. 1.466)).

KUESTRA A B c D

1 85.3 86.1 0.93 0.90

2 83.5 85,3 0.93 0.90

3 85.0 86.1 0.93 0.90

4 84.9 85.9 0.93 0.90

5 83,7 86.0 0.93 0.90
JROLEDIO 84.5 85.9 0.93 0.90

B bl G H
G4.4 92.3 92.1 87.5
92.5 91.4 93.0 90.1
24,1 92.3 90.8 89.5
94.0 92.0 91.5 89.3
92.7 92.1 92.3 91.5
93.6 92.0 92.0 89.6

mAZL& 3.31 Uso del extractor Soxhlet para la extraccién. Cafefna H.4i.G.
(84 %) con cloroformo (3 g/g crudos) y tricloroetileno (10/1).

UESTRA A B C D
1 87.1 87.5 0.93 0.90
2 96.9  87.3  0.93 0.90
3 87.2  88.1  0.93 0.90
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96+.4 93,8 94.5 90.1
95.7 93.5 96.1 92,1
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TABLA 3.31 cont.

4 85,5 86,3 0493 020 95.8 93,1 95.7 91.5
5 87.3 87.2 .93 0.90 96,7  93.5 96,3 92,5
PROMEDIO 87.1 87.2 0.93  0.90 96,2 93,7 95.3 91.5

TABLA 3,32 EETRACCION DE CA¥FEINA CON CLCRCTORMO Y TRICLORORTILENO,
cafolna OF, (69%). Disclucién diracta de los crudos en el

solvente (10 a 1 y'25 a 1 partes de solvente por parte Je

crudos).
MUESTRA 4 B c ) oy » v B
1 80,1 81,8 0.80 0.79  92.9  93.7 93,1 80,c
2 51,0 92,0 0,80 0,79 9.9 93.9 91.3  87.3
3 72.5 81.9 0.80 2.79  22.2  93.8  93.4 90,1
4 81,0 81,5 0.80 0,79 93.9 93.2 92.0 90,
5 79.7 B1.6 0.80 0,79 92.4 02,4 91.7 88.4
PROMEDIO 80.3 81.8 0,80 .72 93,1 02,6 o2, 8¢,

TABLA 3.32 Tso el cxtractor Sorhlet para la extraccidn. Cafefna G.T,

(69 #) con cloroformo (4/1) y triclorocetileno (15/1),

skl L ? c ) ) 3 o d
1 85,2 8643 0,80 779 08,9 08,0 4.1 01T
2 S4.9 24,1 2.80 0.79 98,4 98.6 95.7 0.8
3 85,1 85.9 0.80 0.79 98.7 08,2 94,9 91.5
4 85.0 86.2 0.80 0.79 98.2 98.3 93.8 32.0
PROMEDIO 85.0 8€.1 0.80 C.7T2  98.6 38,5 95,1 91,9

. OBSERVACIONES A LAS TABLAS 2,20, 3.31, 3.32 Y 2.33.
1) Para amboe tipos de cafefnas, lz extraccién ec méc Sptima en el -x—
trector Soxhlet. A
2) Laz pérdidas de solvents son menoraes en el extracter Soxhlet.
3) Los rendimientos rlobales finzles (E 7 F) 3on relativaments iguales
A

sin embargo ur factor importante =5 la c:é

5
o+
-
.
3

12 zolvente usadn: aprozima.:
mente 3 veceos menuvs clorcforme que *riclorosstilono.

4) La pureza gue =2 corzigus por 4stc mStodo xno es an ningin czso USP,
vor lo que ge requisre de un tratamisnto posterior, sicrlo recomendable un
pago de adsorcidn,

5) la nscesidad dz recuperar tarto solvente implicz gastos de aire cals

te ceco 8 vopar, asi como de 2quipo especial, como son: asvaporadorss herméti.
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S pera evitar fugas, condensadores, etc.
6) No es recomendable el tratamiento de los crudos directamente con el
>lvente, ya que encierta forma es una repeticidn de los prooesos de descafeini

acidn. De ahi que los rendimientos sean tan ouenos.

03+5-2 BATHACCION IE CAFEIU: Dl ACUAS WATRES.

El sodvente empleado para esta rtarte fue el cloroformo, ya que se nece-
ltan muy grandes cantidadcs de tricloroetileno para obtener los mismos resulta
>s. (8 a 10 veces en volumen de las aguas).

El primer problema que e encontrd en el tratamiento de las aguas es que
stas forman con el cloroformo una emulsidn muy diffeil de iomper. Fara evitar
to, las aguas se basificaron previarente hasta un pH arroximado de 9-10, rara
steriormente proceder a la extraccién. También se probd con pE dcido (4-5) pe
> las recuperaciones disminuyeron.

Los resultados obtenidos soh reportedos en las tablas 3.34 y 3.35, vare
feina F.4G. y General Foods respectivamente.

ACOTACIONES FARA LAS TuZLAS 3,3 Y 3.35.

A : Rendimientc de la extraccién (varios lavados) en un embudo de separa-—

cidn, base 100 7 de crudos, sir tomsr en cuenta la purezz.

B 1 Rendimiento de la extraccidn (un solo lavado) empleando el tubo de plés

tico.

1 Rendimiento de la extraccidn a las aguas llevadas a seguedad.

1+ Pureza del alczloide extraido en A.

3 Pureza del alcaloide extraido en B s

¢+ Renciriento real {calculado AD/100 (pureza crudos)), en % .
1 Rendimiento reql (calculado BE/100 ( " ))y en %

c

D

B

F : Fureza del zlcaloide extrafdo en C.

G

qH

I 3 Rendimiento real (calculado CF/100 ( » u ))y en §t .

TaFLA 3.34 Nezcle de Aguas madres de ta. y 2a. cristalizaciones de cafei
na G.F., extrafdas con cloroformo (cespués de ser concentradas
¥ recristalizadas).

MUESTRA 4 B C D B F G 54 1

1 1401 3-5 15.0  0.62  0.62 0.60 12.7 3.1 13.0,
2 15.3 3.8 15.2  0.62 0.2  0.60 13.7 3.4  13.2
3 1444 Jad 15,0  0.62 0,62 0.60 12.9 3.1 13,0
4 14.8 441 1523  0.62 0,62 0.60 13.3 3.6 1303
5 1563 3.9 15.5 0.62 0,62 0.60 13.7 3.5  13.5
ROMEDIO 14078  3.T4 15,2  0.62 0.62 0.60 13,26 3.34 13.2
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TABLA 3.35 Aguae madres de primera cristalizacidnm de cafeina H.d.G., ex—

traidas con cloroformo (después de ser concentradas.y Tecrist

lizadas).
FUBSTRA A B c D = F G " I
1 3.5 1.8 3.8 0.76 0.76 0.75 342 1.6 3.4
2 3.6 2.1 3.9 0.76 0.76 0.75 3.3 1.9 3.5
3 3.4 1.9 4.1 0.76 0.76 0.75 3.1 1.7 3.7
4 3.7 2,0 4¢3 0.76 0.76 0.75 3.4 1.8 3.8
5 3.6 1.9 3.9 0.76 0.76 0.75 3.3 1.7 3.5
PROIEDIO 3.56 1.94 4.0  0.76 ©.76  0.75 3.26  1.74 3.58

OBSTRVACIONES A LAS TABLAS 3.34 Y 3.35.

1) 21 tratamiento de las aguas con solvente puede ser un buen método de
recuperacidn de cafeina, sin embargo existe el impedimento de que es necesaria
gran cantidad de solvente y por lo tanto, la recuperacidén del mismo implica =T
des gastos tanto en equipo como en servidios auxiliares.

2)81 efectuar varios lavados implica mejores rendimientos que el erectu:
un solo lavado.

3) F1 llevar las aguas a seguedad ovlica vor lo general un aumento en
el rendim:ento real, pero estia operacidn a0 es recomendable a nivel industrial.

d) Hay necesidad de equipo de serparacidn de las emulsiones que adn a pd
bédsico & 4cido se forman con frecuencia. Bstas se nroducen cuando se rompe el
eguilibrio entre las fases, y 9ste equilibrio se modifica tanto por las substar
cias disueltas en el licor, como por factores externos, tales como temperatura,
nodificacidén del estado de revoso, etc.

323.563 BRIRACCION IE CAFEIWA DIL CARBCOH IY IL.ICH0 FCR LIXIVIACION COX CLORO-

F0mdis.

e usaron indistintamente carbones de dos pasos de adsorcidn, tanto re-
¢ién salidos del filtro y secados a 83-87°7 durante tres horas, como carbones d
dos .asos ds adsorcidn que estuvieran almacenados (los cuales en el tratamisntc
de extraccidn acuosa vresentaron decorendimientos amoniacales), secados durante
3 horas avroximadamente a 80-35°C. Los resultados son rerortados en las tatlzs
3.36 ¥ 3.37, para carbones de :sratamientos a cafeina HAG y GT', resctectivais.te.

ACOTACIONES A La5 TABLAS 3.36 Y 3.37.

4 : Rendimiento ds la extraccidén, sustendiendo el carbdn en el solvente

filirdndolo. Este rendimiento esta calculado en sace a la cantidad d
carbén alimentado (géso recuperado/100 g carbda alim. ).

B : Pureza del alcaloide exiraido en ia
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C s Rendimiento de la extraccidn realizada en un extractor Soxhlet, en
base a la cantidad de carbdn alimentada.

D : Pureza de la cafefna extraida em C.

TABLA 3.36 EXTRACCION IE CiFEIUA LEL CARBON ACTIBCN, después de usado 2

veces en el proceso de purificacidn de cafefna. Cafeina HAG.

LUESTRA A B C D
1 13.1 0.33 14.3 0.43
2 12.9 0.43 13.8 0.43
3 13.0 0443 141 0.43
4 13.3 0.43 14.0 ©0.43
5 12.8 0.43 13.9 0.43
ZROIEDIO 13.C2 0.43 14.02 0.43

T4HLY 3.37 Zxtraccién del carbdn usado para la cafefna GF .

VIESTRA A B c b
1 173 0.38 19,1 0.38
2 175 0.38 19.3 0.38
3 16.9 0.38 19.0 0.18
4 17.1 0.38 19.0 0.38
5 17.2 Ce38 19.4 0.38
ZRCLIDIO 17.2 0.38 19.14 0.38

OBCERACICIES A LaS TATLAS 3.36 ¥ 3.37.

1) La extraccidn con solventes iel alcaloide oclufdo en el carbddn ss me
jor que la misma exiraccidn efectuada con agua (tablas 3.4 ¥ 3.5). E1 uso de
agua acidulada proporciona rendimientos mds cercanos a éstos, pero se requie—
ren volumenes muy grandes de solvente.

2) la cantided de solvente empleada para estas pruebas fue de aproxima-
Jamente 3 partes de solvente por parte de carbdn seco, lo oual hace btastante Te
lucido el requerimiento de solvente. Fruebas posteriores empleando mayores wolu

nenes y varios lavados proporcionaron los siguientes promedios:

FRCECRCION EXTRACCION PUZCZA L4TADOS
HaG 4/1 29.38 . 0449 3
GF 4/1 35.32 0.44 3
HAG 5/1 33.45 0.51 6
GF ©5/1 37.85 0.48 6
HAG 10/1 ' 43402 0.53 5
GF 10/1 45.11 0.50 5

3) Bl carbén extraido con cloroformo puede ser reutilizade con un proce
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g0 de revivificacidén, o en su defecto puede ser utilizado vara tratar aguas que
hayan sufrido varias conceniraciones y cristalizaciones, con lo cual mejoraran
bastante las calidadss de éztas.

4) El tratamiento de los carbones de desecho en un oproceso a base de ads
cién adquiere vital importancia, ya que si consideramos que las tortas de car—
bén para ;orcahtajes de 10 % en crudos tan sucios como el GF, alcanzaran a pro-
porcionar pérdidas de hasta 6 i en la vecu.eracidn total de una remesa. Un tra-
tamiento a las tortas de adsorovente usado se vuelve indispensable, por cualguie
punto de vista, y en estas circunstancias el uso de solventes organicos podria
proporcionar una excelente eficiencia, a pesar de su elevado costo. Il uso de s
luciones dilufdas de 4cido (especialmente sulfirico), que aumenten la solubili-
dad del alcaloide en el agua, también proporcionaria un buen medio de tratamien
to, mds econdmico, aunque menos eficiente (se ha comprobado que las .recuperacio
nes alcanzan alrededor del 70 % del total tedrico adsorvido, para las concentra
ciones en que se manejan los crudos industrialmente), pero que permite recuzera

al alcaloide con mayor pureza,(se han alcanzado hasta §7-70 %).

304 HBXTERLENTACICI A4 NIVEL FLANTA PILUTC DX ALGUIALS UE LOS DIrmRENTES METOLCL
IE PURIFICACION L& CAFEIfA.
En virtud de los resultados obtenidos en las exveriencias a nivel laboratc
Tio ¥y de las consideraciones tedricas citadas en ei desarrollo del presente ca-—
pitulo, se considerd necesario corroborar su eficiencia a escalas mayores de tr
bajo, con objeto de valorar su aplicacidn a escala industrial.

Gracias a las Tfacilidades brindadas vor las personas mencionadas ea la 1l
troduccidn, pudieron llevarse a cabo estas eXveriencias, mismas que hay que re-—
conocer que, aunque adolescieron de algunos deifectos, fundamentalmente dezidos
a la inexperiencis ovrofesional a escala indusirial de los sustentazates, profor—
cionaron resultadorss muy balagadores, que justifican el esfuerzo y la inversid:
realilizadae.
3edol USO IE CARGLI 4CTIVADO Y SCZs. WLCITICA T CUILRVACICIIZ.

En un fanque cilfndrico de fondo cdnico, con agitador y chzgusta oara ca-—
lentaniento, se dizuelven los crudos previamenie pe:ados ¥ inalizados, en suii-
ciente cantidad de agua caliernte (B0°C). “ara el calentamiento se iace pasar va
por ror la chaqueta del tangue, asi como por la parte inferior d=l1 mismo., Cuan-—
do se alcanza la temperatura adecuada se sustende el paso del vapor wor debajo
¥y se alimentan los crudos, directamente de los sacos o cosizgles en los gque se &
tiban, procurando evitar exc:sivos desvrendimientos de polvos. La agitacidn de-

beri ser continua para favorecer la dispersién.
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Al realizarse la disolucién se aprecis descenso en la temperatura del
r hasta aproxrimadamente 65-69°C, debido al calor de solucién. Una vez al
ada la solubilizacién se pueden eliminar los aceites breosos de oierto
 de orudos (que los contienen en cantidad cxcesiva), mediante simple arrag
manual oon una "espumadera", ya que émtos tienden a flotar sobre la super
e del licor caliente. O bien, mediante oribado mecdnico, para lo cual se
e8 el lfquido en un sistema de reciroulacién, de tal forma que al pasar
ioor a través de una malla de alambre de aproximadamente 15 mallns/cm, se
ngan todas o la mayor parte de las breas insolubles, dejando pasar el 1li-
al tanque., Con esta operacidn se logra eliminar entre 1-2 % de las impui‘e
(con respecto al peso de crudos), le cusl evitard excesivos ensuciamientos
as lonas de los filtroa.

Pogteriormente se prooede a agregar directamente al tanque conteniendo
ioor una cantidad adecuada de carbdn activado en polvo, para la adsorcién
resto de las impurezas insolubles y de una buena parte de los coloides,
ensoides y materias coloridas, Una variante recomendada para este prooceso
iste en adicionar una cantidad adecuada de solucién de sosa hasta aloanzar
H de 8, que favorezca la neutralizacién de taninos y oeras saponifiocables,
como una mejor eliminacién de las impurezas por adsorcién, seguida de una
i1ltracién oon filtroayudas, para eliminar en lo mds posible las impurezas
lubles y las substancias precipitables por el aloali, neutralizando des—
1a alcalinidad excesiva con £oido, con objeto de favoreoer la olarifica-
'y disminuir la adsorcién de alcaloide en el carbén (pH 5-6 es adecuado).

Posteriormente se calisnta sl liocor hasta alcanzar el punto de ebulli-
~de la meszola, agitando continuamente para favorecer un mejor ocontacto del
rbente con las impurezas y dismimuir los desprendimientos que se ocasiona
81 se asentaran los sélidos suspendidos & se formara costray al alimentar
arbén debe evitarse excesivo desprendimiento de polvos. Algunas veces se
iza una suspensién de los polvos del carbém en agua tratada, previa a su
entaoién al tanque, aunque esta operacién no es necesaria si la adioidn
ealiza ocuidadosamente. Fl tanque debe estar provistoc normalmente de una

que auxilia a evitar el sxceso de polvos en el ambiente mientras se rea-
la suspensién del adsorbente.

Upa ves aloanzada la temperatura de ebulliciédn del licor, se mantiene

con el vapor en la chagueta y se permite el tiempo de contaoto adecuado
60 min, dependiendo del tipo de orudos y de carbén), Un inoremento en el
po de oontacto no parece favorecer la olarificaciém y sf disminuye el rit
e producocidn,
Posteriormente se calienta un filtro adecuado pare la eliminaoién del oar
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bén y las impurezas adsorbidas y arrastiradas, Este calentamiento puede re
lizarse por medio de vapor y aire caliente. El filtro utilisado es genera
mente del tipo prensa, de marcos y placas, con lonas como medio filtrante
hace pasar el lioor por el filtro durante un cierto tiempo, recirculdndol
tanque, con objeto de mejorar la eliminaoidn de sdlidos suspendidos y ase
rar que no haya residuos carbonosos en el licor a cristalizar. Después de
te tiempo, se abre la lfnea hacia otro tanque de similares varacterfstioca
primero, el que se utilizard como oristalizador, para lo cual se hard paa
agua frfa por la chagueta, Egta agua se podrd recircular si ge ocuenta oon
equipo de enfriamiento., la torta retenida en el filtro ea lavada con agua
liente suficiente para reouperar la ocafefna gue haya sido retenida en ell
por oolusidn, Estos licores de lavado son enviados &1 origtalizador para
olarlos oon el licor original, Por ¥ltimo, mse haoce pasar vapor o aire cal
te a través de la torta para secarla y esourrirla. Los l{iquidos arrastrad
asf ocomo los condensados, son llevados también al cristalizador para su a
vechamiento; oon ésto se tiene una conoentracién de 18~23 4, que ea aufio
te para una buena oristalizacién.

En ciertos‘tipos de orudos, sstos pasos no garantizan una buena cri
lizacién (especialmente si se usé 4cido), debido a que el ocontenido de im
zag es excesivo § la acidez muy acentuada. Como los requerimientos de oar
serfan excesivos pars una pobre reouperacién como la gque a veces sé tiene
veces se auxilia la cristalizacién redisolviendo los primefos cristalew q
se forman, ya que 4s8tos gon muy impuros y ademfs forman costras en las pa
des del oristalizador que entorpecen el buen enfriamiento del licor, y de
pués afiadiendo una solucién concentrada de sosa en oantidad adecuada (en
prdctica 8-15 kg en 50 1 de agua por ocada 1000 kg de orudos alimentados d
ron muy buenos productos). Los excesos de hidréxidos precipitados de esta
ma serdn eliminados de los oristales por un 2o0. paso de adsorcidm.

Se agita continuamente al licor asf tratado (con £lcali & no) y se
mite el tiempo suficiente de enfriamiento para alcanzar una temperatura d
189C, Una ves alacanzada la total coristalizaociénm ss procede a separar los
cristales, para lo cual se hace desocender la solucidn oristalizada por gr
dad o bombeo hacia un filtro o una centrifuga. Esta Yltima es mucho méds e
ciente y fue la que se utilizé en estas pruebas. Como los cristales ocluy
la salida del tanque es costumbre purgar la salida con vapor. Posteriorme
se centrifuga hasta un lfmite que determina la capacidad de la centrifuga
&3ta es pooa, se realiza la oﬁeracidn en pagsos hasta alcanzar la total se

racién de logs oristales de sus aguas. Para ello, primeramente la centrift
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idén se rezliza a baja velocidad, separdndose el liquido madre, que se reci
en tanques apropiados y el sélido (cafeina e impurezas) que permanece en
carasta de la centrifuga es lavado con agua fria limpia, para arrastrar el
or nimerc de impurezas solubles y licor que éste contenga. Posteriormente
seca la torta con un tratamiento a la midxima velocidad de centrifugacidn.
g0 se descarga y se recibe en bolsas de pldstico, se pesa, se muestrea pa—
el control de calided y se lleva toda la cosecha de cristales a wun 20. tra
iiento con carbén activado nuevo, siguiendo un procedimiento =imilar gque in
.ucra los pasos; disolucién en agua limpia caliente, adicidén de suficiente
'bén nuevo, con o sin basificacién previa (los tratados con soéa en el crig
.izador runca reciben tratamiento basificador), ebullicién y tiempo de con—
to, filtracidn con recirculacién y nueva cristalizacidn. Para esta 2a. fil
icidn se toran medidas mds rigurosas de control, ya que es sumamente impor-
1te que sstos licores del 2o0. tratamiento no contengan trazas de carbdn, ya
» §sto impurificaria al producto final. Para ello, generalmente se utili-
: combinaciones de varios filtros. Para las yruebas realizadas se utiliza-
1 un filtro 3parkler en combinacidén con un filtro prensa pequefio. Ademéds se
ieron repetidas pruebas al licor filtrado em el laboratorio, hasta que se
1siderd que estaba totalmente exento de carbdn.

Después de separzdos los-cristales de la 2a. cosecha, Que ya son purocs
» lo general, se lavan con agua exenta de sales minerales (tratada con zeo-—
,as), se secan con la centrifuga, se embolsan y se llevan a secar (ya que
‘malmente tienen un 20-25 % de humedad al salir de la centrifuga). Para es—
operacidn se colocan en estufas o secadores, durante cuando menos 4 horase.
-a estas pruebas se uti.izaron secadores al vacio, con tubos a través de
} ouales se pasa vapor y charolas para colocar la cefeina. Esta operacidn
realiza en 2 pasos, entre los cuales se intercala un paso de molienda o re
ltura, paTa disgregar las formaciones cristalinas y favorecer la pulveriza-
n, asi como una mejor eliminacidén del agua de cristalizacién, hasta alcan-—
- el grado anhidro mediante un 20. paso de seoado. Después el producto se
welve para uuificacidén del color, se muestrea para andlisis de calidad, se
a y se envasa para su venta. Cuando los cristales no son lo suficientemen-~
puros, se llevan a un Jer. paso de purificacidn, siguiendo la rutina men—
nada para el 20. tratamlanto adsorbente. Las aguas madres se llevan a con-
tracién en tanques adecuados que pueden ser de uno o varjos efectos. Para
a prueba se utilizaron tanques cilindricos provistos de "bayoretas” o cam-
dores de calor de tubos, a través de los cusles se pasa vapor sobrecalenta

El aclvente evaporado se elimina por medio de chimeneas.
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Tna vez que los Licores alcanzan un 40 % de sélidos, se llevan a crista-
lizzcidn. Si no se.usé sosa en el ler. paso puede auxiliarse muy eficazmente a
12 cristalizacidn con este agente en la proporcidn mencionada. Si se utilizd
antes, anora se requleren provorcicnes mayores, ya que los licores se obscure—
cen bastante al aumentar ls alcalinidad y las cr:stalizaciones serian muy malas
£s preciszo recordar que ésto no es muy recomendable, ya que favorece las pérdi-
das y baja la pureza. =s mis recomendavle intercalar un paso de adsorecidn que
clarifique wn poco los licores, antes de proceder al uso de este agente en oro
vorciones moderadas. Tara ello pueden aprovecharse los cartones 4e ler, raso
de acsoreidn y realizar la ogeracidn en los tiemios de cristalizacidn de las
cargas de crudos o de 20. tratamiento, en los cuales no se utilizan los tangues
de disolucién. Zespuds de clarificados de esta forma, lcs licores pueden zer
cristalizados con pequefias cantidades de sosa que propurcionan cosechas satis-—
factorias. _

Lds licores de 2o0. trataciento, mds limpios, son simplemente concentra-
dos y cristalizados (usando sosa si fueran d.masiado obscuros, aunque generalmen
te no se recomienda, ya que los cristales son lo suficientemente puros para en-—
viarse a secado; mas atin pueden'auxiliarse para tal efecto si se tratan con la
torta del 2o0. tratamiento adsortente antes de cristalizar, para eliminar las
inpurezas concentradas)o Las aguas madres de esta cristalizacidn se utilizan e
neralmente Dara recibir nuevas cargas de crudos o son mezcladas con aguas DIove
ni.ntes d. la fa. cristalizacidn, antes de concentrare revrocesar con carwdn.
Lzs aguas nmadres del ler. tratamiento, ya concentradas y recristalizadas, ain
con el auxilio de sosa, se llevan a un Ultimo tratamiento con cariudn para una ex
trerna recuperacidn. iluchas veces son literalmente aguas negras y a pesar del ira
taniento adsorbente su cristalizacidn es mds bien lodosa y diffcil de centrifu-
7. Ln este punto, el anidlisis dotermina si su contenido de.cafeina es mizimo,
con lo cual se disecaan, o se llevan a vasos de agotamianto.

21 carodn es reutilizable de 2 a 3 veces antes de ser eliminado. Z1 car—

tSn del Zo. tratemiento es utilizable vara crudos o rara aguas de lz 2a. crisia

2idn 'a conceniraias, el del 1er. tratamiento oara aguas y asi succaivamsznte

En las prushas realisadas, por razones de tlempo, no se siguib toda la ruiina de

ug .a3 nouas y d¢ 1os carbones, ya qua el nlmero de cargas emplea
do no :arantizitz lz obtencidn de tal centidad de pasos.

vo de las prue

Las siguientes tablas constituyen un promedio repressnt
bas realizadas.
La alinmentacida de las truezas en el 2guito 1 scriso Tué de 500 a 1000 kg

de crudos y an un simil a penor sscala de 10 kge
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TAZBLA 3.38
ACIQN
ntamiento
2aEua
lucidn
2do
idsoroidn
racidn
rculaoidn

io
lo

talizacidn
rifugacidn
rado
antracidn

¢ de 1a.
talizacidn
i la, conce.
cifugacidn

rado

iilucidn

adsoreidn

~acidn
*iltracidn

lo

ristaliza—

-ifugacidn
-ado

rruebz en pilanta piloto, proceso
ALTENTACICH

TTEHTO

4n

30 min
45 min
30 min

1k

30 min
1hb

1h
1h

6-9 b
2-3 h

24 h

4 h

30 min -

30 min
1h

1h

1h

6-8 h

2-3 h

et

18-80°C

80-69
69-70

10-93

9>

95-90
9¢-85

85-9C
120

90-18

18

94

93-18&

18

15-80

&0-62

70-93
94

90

20

90-18.

1800 1 )':220

$C0 kg (80%)aF

80 kg carbdn

1500 1 E,0 cal

vapor

8-10 kg JaCE y
50 1 E.0
6=7 pasos
150 1 E{2O/paso

31C0 1 4% 1a.

8-1C kz NaOH ¥

50 1 H,0

1500 1 H.C
841 caf. la.
7 21 1a. (0.94
¥ 0.74)

80 kg carbdn

12 kg filtro-
ayudas

vapor

5—6 casos con
150 1 agua, paso

184

carién~-sosa.

RECUZEzs CIOK

785 ke (C.94)
25 % humecad

106 kg (0.74)
25 7 mmedad

wesssescossanse

vesssasevecane

sessscessscsce

56C kg (puos)
25 % humeiad

LUZPROLUCTC

5-10 kg breas
Y granos

200 kg torta

30 % hiredas
4 © cafeina
K& aprox)

sesoeesssvee

3100 1 A% la.
(6.5 “ sdlidor

500 1 Ll conc.
(40 4 861.)

800 1 i semi
negres (11+4
% sélidos)

suspensidén
de aprox. 900
1 con 30 kg

carbén v 65
cafeina (52
P

%300 1 A¥ 2a.
(7 % sélidos)



TABLA 3.38 cont.

Concentracidn 24 h 93 3300 1 AM 2a. asecsscccsenns 560 1 M
de il 2a. conc. (40
sdlidos)
Cristalizacidn 5-6 h 93-18
de A} de 2a.
Centrifugzcidn 1-2 h 18 1-2 pasos con
¥y lavado 100 1 H20/pa.so 130 kg (0.97) 1100 1 aM
25 4 humedad conc. (7.
sélidos)
valentes .
la. nueva:
Secado de crist. 2 h 80 560 kg 25 E 445 kg 47H
ifolienda 1h 25 445 kg 49 445 kg 418
20. secado 2 h 30 445 kg 48 425 kg USP [
BLIANCE TE JATWRIALES TAZLA 3.38:
Alimentacidn: 900 kg (0.8) = 720.0 kz USE
160 kg carbén + 80 kg (trat. = 240.0 kg carbdn
de aguas)
10 + 10 + 5 + 20 kg dc sosa = 45.0 kg ds sosa
Recureracidni 425 kg secos U?P 445.0 kg

130 kg (0.97)25%
Subopreductos: 1100 1 A4M 2a. conce (7.3% s61) que dan aprox. 45 kg (0.7
300 1 A} seminegras(11.4 % sol) que dan 8 kg .prom. (0.5¢
900 1 suspensidn carbonosa (con aprox. 52 kg caf)
400 kg tortas de carodn (con S50 kg caf. aprox)
Recupefacién real hasta este punte 1 445.0/720 = C.618 = 61.5%
decuperacidn mixima (con agotamiento de AM 2a., = 87.5 % = 630 kg
recuperacién .arcial de caTl, de suspensién car- UsPh,.
tonosa y aguas nezras)

La modificacidn de auxilio de la adsorcidn por basificacidn previa y ex—
traccién al carbén con ag.a acidulada did los siguientes resultados, =z nivel
planta piloto mds pequefia:

AL 7240100 10 kg (0.82) = 8.20 kg USP

Total seco recuperado: 7.740 kg USP

Rendimiento real:  7.740/8.20 = 94.39 %

Recureraciones verciales:

la. cosecha : B.1 kg (0.94) 25%K
Al 1a. ;1,16 kg (0.75) 2574
2a. cosecha : 8.9 kg 25 % 6 6.743 kg USP
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Ail 2a. conc.: : 0.974 (0.97) 25 7

AN 1a. 2 conc. 0.429 (0.48) 257 3

Al Za. 2 cnc. 1 0,339 (0.64) 255 g
Extraccidn del car—
vén : 1.119 (0.46) 25% B

La recureracidén es mucho mayor y el uso de sosa muche xenor. Z1 carvor se
recirculd 2 veces en cada caso de esta Ultima experiencia. &l carbén total em—
pleado fué también meror (1.2 kg totales). Estos se trateron con a.gua. acidulada
iirviendo. Este método no pudo realizarse a escala industrial vor problemas de

tiempo y disponibilided del equito adscuado.

3.4.,2 JETODO IE FEROZITO Y CARGON.

Para la experirentacidn con pexrdxido se usaron 1los mismos equipos utiliza
los para la experiencia anterior, en wna rutina similar a la utilizada en las
pruebas de laboratorio. Se usaron tres tipos de carsas: 2 cargas de cafeina eu-
ropea H.4.G. (86 %) de 500 y 600 kg respectivamente y una cerga de cafeina gpe—
ricana G.F. (69 %) de 500 kg.

Para la cafeina d.4.G. se Tequiri cribado, debido al alto contenido de im
purezas groseras. Tiempo aproximado 45 min. Se hicieron ﬁecesarios 2 tangues pa
ra realizar esta operacién., Se observé que el flujo no. era suficientemente dis—
tribuido. Hubo algo de cristalizacién en la criba, por oclusidn. Fue necesario
iava.r un poco con agua caliente. .

_ Se intenté realizar wna prefiltracién de este tipo de crudos, vara lo cual
e usé un filtro pren\sa,, acondicionado con wna capa de filtroayudas. La medida
resultd eficiente, ya que se eliminaron de 3-4 % de las impurezas totales (ocon
respecto al peso de crudos alimentados), sin oolusién aparente de cafefna. Tiem
po aproximado 40 min. Liuchz mano de obra requerida. Ze recocend$ dejar una capa
arbonosa de zlglin proceso anterior, lo que actuarfa como filiroayuda, ademds de
lar una pequefia clarificacién. La prefiliracidn no se considera recomendable en
.odos los tiros de proceso, ni para todos los ti,os de crucos; en este pProceso
on peréxido ayuda a evitar la formacidén de natas que izvorezvan la formacidn de
S puma.. '

Bl tiempo de adicidn del perdxido, as{ como el de reaccidn, son demasia-
o grandes a escala industrial (1.5 a 2 h). La adicidn debe ser fraccionada, ya
ue la formacidn de espuma es excesivaj la imposibilidad de meducir la tempera—
ura de la solucidn dificulta la adicidn y la reaccidn del perdxido, va que des
ués de disueltos los crudos, &8sta es de 69°C aproximadamenicy lo cual es aim
uy elevado para este tipo de reaccidn. iunque se detengs i calentamiento con

1 vapor en la chaqueta, la tempreratura no disminuye apreciablemente.
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Z1 equipo uzado, que cuvre zerfectamente las necesidades del proceso con
carzdn y soca, no es sin enmbargo idéneo para el uso de rerdxido (demasiadas in-
crustaciones y depdsitos metdlicos, que provocan la d-.scoms.sicidn del agente
oxidante}; adends, el agua usada para sl tratamiento con serdxido debe ser ure-
viamente tratads con zeolitas, lo cual aunenta el costo d: la éveracidn.

Jzra el control de la espunaz se intentzron 4 métodos:

1) Zepumar mecinicamente (cor una malla metdlice acondicionada a un tubo
largo, para ir elimi:endo la esnuma formada, lievirndole 2 un tambo tara no des-
verdicinr la cafefina gie fsta contenza cor arrastre).

2) Zsoumar hidrdvlicacente, mediante un distribuidor de agua a presidn,
cual, a vesar de ser my eficiente, favorece excesos &2 dilucidn y atatimientos
de la temperaturas, gque ruedsn ser celigrosos,

3) 71 uso de tanques de alivio, lo cual sdlo es recomendable en casos de
emergencia. Ssto sugiers cue tangues de mayor cavacidad o carzas enores tan—
drén mencs relizTo de derramsmientos por la formacidn de esiuzna.

4) Z1 uso de antiesvumantes, como la mezcla ‘Twin-3pan en la grororcidn ad
cuada. La vaselina también mostrdé cualidades adscuadas, en progorciones reduci-

das ( 1 1 por 2prox. 1500 1 de solucidn).

-

.

i1 adicionar el carodn al taaque se observd incremento de la temperatura,
as{ como a2umento en la formacidn de espura. Al aumentar la temreratura para la
reaccidn del carbdn, ésta se vuelve incontroladle en las cercanias del punto de
eoullicién, pudiendo existir dorramamientos del tancue.

La cristalizacidn es generalmente bastente buena, sin embargo, los cris-
tales se ven dizminuflos, si hubo exceso de diiucidn en las operacicne: de con-
trol de ls estuma. idemds, la cristalizacidn es sumanente Tina, lo cual rrovoca
Ggue mucaos cristales pasen la malla de la centrifuga y aumente ¢on ello el cont
nido de cafsf.a en las a as, asf{ como mermas en la recuperacidn de la la. co3s
cika de cristales, auague su pureza es muy elevada.

Las cantidaces de cartén en el segundo tratamiento deten ser snficientes

Leato, poraue i ne

vara la completa clarirficacidn de los licores de 2o0. tra:
es asi, se corre el rieczo de que los cristales ienjun coloraciones amarillenia
Tn 1as pruebas, por cuestidn de cx.erimentacidn, se redjercn los cantilades de
carodn empleadas del 5 " reccmendado 2 sdlo 3 Y ¥y ze tuvo el inconveniente men
cionado. ;1 protarse con & 5, ze agesurd el blangieo total.
e Deoar de la dilucidn empiezda en las pruebas, lu recuperacidn 2OT Daso

fue catisfactoria, ya que la concentracid: de las armuas reditud buenas cosechas
7 las pdrdidas por oclusidn del cartén fueron menores, al disminuir las cantida

- - o
des empleadas de éste.
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41 tratar la cafeina G.F. se agregd demasiado rdpido el verdxido ¥ hubo

e recwrrir a medidas de emergencia, ya cue la ‘esyuma fue exceciva. idemds, por

te incidente, la cristalizacién no fue adecuada, dada la meyor cantidad de iz

rezes que ésta contiene, y a que el perxido no alcanzd a reaccionar completa

nte, observéndoce los cristzles polvosos y escasos. Se intentd euxiliar oon

sa a la cristalizacidn, pero tuvo que descartarce este procedimiento ya que

observd exceeivo olor amoniacal en las pruebas hechas en el laboratorio. Fu-—

entonces necesidad de concentrar mis la solucidn y tratarla con mds carbén

tivado, para obte..er asi una recureracidn adecuada.

Un recsumen de las pruebas se de en las tablas 3.39 y csus balances.

T4BL4A 3.39 Frusbas

SRACION
. disolucidn

ibado

idacidn
. adsorcidn
Ltracidn

vado
zado filtro

istalizacidn
1trifugacidn
Llavado

. adsorcidn

“trecién

rado
sado filtro

.stalizacidn

itrifugacidn

TIENFO
4 h
30 min

45 min

1h
2h

30 min
1h

6-7 b
2h

4h

30 min

30 min
1h

1h

5-6 h
2h

de planta piloto con rerdxido y carbdn.

TEhE.

18-80°¢C
80-69

75

70
68

69
90

90

90
120

90-18
18

18-90
8069

69-93
94

90

30
30

90-18

18

ALLITACION

150 1 H.O
470 kg (6.86)

34 kg HyC, 50%
25 kg carbdn
10 kg filtro-
ayudas

1000 1 H20

vapoxr

6 pasos con
100 1 B,0/paso

1350 1 H20

367 kg caf.
héreda

11 kg carbdn
5 kg filtro-
ayudas
900 1 E

vapor

2O

15071 agua/paso
¢ yasos

188

RECUTLRACION

ovscespsensee

3%7. kg (0.96)
25 % humedad
seseesennces

297 kg +r+

SUEPRCDUCTO

5 kg breas

ecsssessesen

torta 61 kg
30 4 H caf,

3 % caf. (15
kg aprox).

2620 1 44 1ae
4 % sélidos

23 kg carbdn

25 %E (1.9 %
caf. 0 se arrot
7 kg)

sssesscesean

1 i 2 »
g 1 =



TABLA 3.39 cont.
+++ NC PASO L4 PRUESY USP (coloracidn amarillenta)

3a. adsorcidn 4 b 18-80 1890 1 AM 2a. csesasossse seseeccena
3C min  30-69 206 kg cafe 22+ eesssssesco sesamansas,
69 min  69-93 23 kg torie do sieicessens everensese

carbén y 11 kg
carbdn nuevo

Filtracidn 1h 90 10 kg £iltTO~= .evececcoes cessereans
ayudas

Lavado 1h 90 400 1 agua evescnccscs seeveaccsns

Secado 1h 120 vapor recssessase 47 kg tort:

25 4 B (2.4

caf. § 8.7

Cristalizacidn 6~7 h 90-18 tesescarsanse ceeeccssoas ceoneconna

Centrifugacifn 2 h 18 150 1 320/'pa.so 236 kg (pura) 2200 1 AK

5 pasgos 20 % H (3¢5 % s81:

Secado 4n 80 236 kg 204 196 kg USP ceeveareeas

Las aguas madres de 3a, Se usaron para recibir carga de 20. tratamiento
de la 2a. prueba con perdzido. Las aguss -adres de la. se usaron junto con las
aguas madres de 1a. de la segunda prueba para recuperacidn posterior.

Segunda prueba: Alimentacidn 3 H20 1800 1
caf. - 600 kg (0.86)
5,0, 50 kg
carbén 30 kg (1a.) ¥ 18 kg (22.)
F.A. 20 kg
Recuperaciones: 1a. coseche 396 kg 20 H (0.96)
AW 1a. 2730 1 (6.4 7 sdélidos)
torta 109.8 kg 30 % H (ecaf. 27

prefiltrado 7.9 kg breas

Para la 2a. adsorcidn se usaron 2200 1 &l 3a. de la prueta:
2a. coaecha>339 kg 20 % H (puros)
AM 2a. 2100 1 (3.1 % sélidos)
Seco 274.0 kg USP

Recuperaciones de las aguas: aX 2a. 117.0 kg {(C.94) 202
£¥ ta.  334.7 kg (0.74) 207E
Aguas residuales : AM 1a. conc. 1300 1 (7.2 sélidos,
de mejor calidad d¢ las equivalent
en el proceso carbdn~sosa.

2100 1 AM 2a. conce (5.6 ;5 sélidos
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BALANCE IE AuB4S PRUERAS :

Alimentacidn : 500 (0.86) + 600 (0.86) = 946.0 kg USP
Recuperacién la. prueba : 196 kg USP .

HRecuperacidn 2a. prueba : 274 kg USP

Recuperacidn global s 470 kg USP Rendimiento hasta este punto:
470/946 = 49.68 %
Resto: Caf. AM 1a. t 334.7 (0.74) 20 4 E
Caf. AM 2a. t 117.0 (0.94) 20 % B
Rendimiento mdximo t 90.12 % (sin recuperacidn de cafefna ues:
carbdn)

En la cuantificacidén ce las pruebas no se llegd individualmente hasta el
"inal del tratamiento de las aguas, porque esto implicaba manajar volumenes muy
educidos de éstas una vez concentradas, asi que se trabajaron combinadas, obte
ierdose al final 263.15 kg USP que completaron el rendimiento menciorado. Las
érdidas totales en el carbdn (cuantificadas en el laboratorio) fueron de 56.8
g (6 % del total recuperable), el resto se perdid en las aguas negras residua-—
es y manejo mecadnicc.

La prueba de G.F. no ce cuantificd exhaustivementie por haberse mezclado
iferentes métodos (perdxide-carbtdén y carbdn-soca); ademds, los resultados no
odrian considerarse representativos, dados los problemas antes mencionados. La
ecuperacién de producto fue de sdélc el 73.91 Z.

o403 EXFERIALCIS = PLALTA PILCTC COY FERCXIDO EN CRISTALIZACION.

Para la cafeina H.i.G. y G.F. en el cristalizador, 920 kg alimentados, se
tilizaron de 3-6 litros de solucidn de H,0, al 50%, dependiendo del iipo de
TUudoS .«

Resultados: Cosechas promedio: 812 kg (0.96) 25 % H para HG
623 kg (0.94) 25 7% H para &
Blancura: Superior a la normal en tratezmiento con carbdn
y carbdn-sosa, en ambos casos. Colores de cris
tales 6 y 5 respectivamente (ver tabla de colo
res para rruebas de laboratorio).
Aguas madres: Colores mds transparentess Dy C .
«4.4 FRUERAS IE PLANTA PILOTO CON DEFECACIOHN.
Para la experimentaoidn de defecacién se utilizé cafeflna G.7F. (69 %) en

na carga de 600 kg. Para ello se empled el mismo equipo menoionado para los

rocesns ~w*ariores, por lo gue se decidid eliminar las operaciones de sedimen-—
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tacidén y decantacidn. Para este efecto, se disolvieron los crudos al 30 %, se
adiciond solamente el § % de cal (4 / menos que lo indicado en las pruebas de
laboratoric), con objeto de evitar excesos de lodos que dificultaran la filtr
cidn, asi como ias bombas y lineas, que no eran las adecuadas para este tiro
de proceso. Se adiciond en forma de una lechada con 200 1 de agua. Se realizd
la adicidn en caliente y no se aprecid espuma peligrosa. La agitacidn del tan
que fue la adecuada. Se observé una coloracidn verdosa y olor fétido tipico.
Posteriormente se dejaron reaccionar los reactivos en el seno del licor
vor aproxicadamente 30 min y luego se filtrd en el riltro prensa, auxiliando
esta operacidn con filtroayudas disueltos, asi como una precapa en las lonas
del filtro para mejor eliminacidén coloidal, ya que no se dejd sedimentar.
Realizada la filtracidn, con una recirculacidn por un corto tiempo, se
1llevd luego el licor al cristalizador. Zste licor resultd bastante odueno, tan:
to en color como en concentracién, a pesar de no haberse usado el % calculado
de defecante y haber suprimido las operaciones menolonadas. La cosecha obteni
da tenia las coloraciones verde-amarillentas tipicas de los tratamientos alca
linos, ya que no hubo tampoco neutralizacidn, pero no se notaba olor amon zuz
que indicara cierta descomposioidn. Los cristales coagularon excelentemente,
una forma carecida a las cosechas obtenidas coﬁ auxilio de sosa, vero sin los
inconvenientes mencicnados de &z%ta. Z1 pH fue de aproximadamente 11.

Una vez reconooida la prueba como eficiente y satisfactoria, se int21%c
una nueva experiencia, conzistente en el auxilio de la clarificacidn y sxuis.
de los cristales con perdxido, vara lo cual se afiadid una cantidad baja, 3 L1*
al cristalizador. No huto excesiva espuma, pero las formaciones cristalinaz 4
minuyeron. E1 color mejordS tanto en aguas como en cristales, tero la oosecia |
no fué tan abundaiate. Se recomendd usar otro agente acidificante, concientes
que en cualguier forma habria cierta disminucidén de la recuperacién, en benef:
ciz de la pureza. A contiiacidn, en la tabla 3.40 se reportan los recultado:
numéricos de la prueba.

TABLA 3.40 Prueba de planta piloto con defecacidn con cal,
OFZRACION TTECPO TEAP. ALDINTACION HRCUTZRACION  SUBPROIUCTO

Disolucidn 4 h 18-80°C 1300 1 aH 1a.
conc., de prueba
de perdxido y
500 1 agua limpia
30 min 80-69 600 kg cafe(0o69)GF ssesvcoos  oceecsesesss.

Defecacidn 30 min 69 36 kg cal/200 1 HyC evvneenes  vecevennons
Calentamiento 30 min 69-93 cecoessssrssce cesecsssesce escesesssss

30 min 94 Cieceecstsaace  nessaceseses  esssescnses
Filtracidn
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BLi 3.40 cont.

conjunta

vado

cado

anqueo y
istalizacidn

1trifugacidn

. disolucidn

soroidn

1tracién
f. de seg.

vado

cado y bom-
ado de filt.

istalizacidn
1trifugacidn
lavado

cado

..
icentracidn
1a.

istalizacidn
AN 1a. conc.

trifugacidn

wcentracidn de
2a.

istalizacidn

1trifugacidn

BALANCE

1h 90
1h 90
1h 120
6-9 b 90-18
2 h 18
2h 18-80
30 min 80-69
30 min 69
1h 80-93
1h 90
1h 20
1h 120
6=9 h  90-18
2h 18
4h 80

24 h 94
6-7 h 93-18
2k 18

24 b 94
6-7Th 93-18
1h 18

) Alimentacidén

20 kg filtro-—
ayudas

1000 1 agua
vapor

51 E,0, 59%
100 1 Hzo/paso
6~7 pasos

1500 1 agua
547465 kg caf

la.

30 kg carbdn
(5.5 )
10 kg F.i.

1000 1 agua

5 pasos con

2escsonnsoa

@ccecassenae

79 kg torta
25 % 5 (caf.
ocluida 7 kg
o sea 1 %)

©coeecccssea

547.65 kg (0.92) 3100 1 A¥ 1a.

25 % humedad

escccscsssene
sececcnsece
ss00s0ccnns
sacessscnccs

®e38ssscssasse

339 &g (puros)

150 1 agua/paso 25 i

339 kg 25% H
3100 1 AM 1a.
(5.9 % sdlidos)
600 1 AM 1a.

100 1 agua/paso
3 pasos

2400 1 AM 2a.
370 1 AM 2a.

2 pasos con
100 1 agua/paso

t 6C0 (0.69) =

72(1300)(0.7)/10

TOTaL

192

254 kg secos
UsP

@0css0s030s00e

162 kg (0.62)

119.2 kg (0.94)
25 % H

414.0 kg USP

= 65.52 kg en Al

(5.9 % SOlldOS)

900 1 susypen—
3idn oarbonosa
con 18 kg caf)

2400 1 AM 2ae
(4.9 % s8lidos)

600 1 (40 % sol)

1100 1 AM 1a.
conce. (6.7 %
sdlidos)

370 1 AW (40%
sdlidos)

750 1 AM 2a.
(F.3 % sélidos)

1a. conce.

= 479.52 kg USp



Recuperacidn : 254.0 kg USP secos & sea una recuperacidn real, que
da un rendimiento de 254/479.52 = 52,97 5 hasta este
punto.

Subproductos : 162,0 kg (0.62) 25¢H de AM de 1la.

119.2 kg (0.94) 25%H de AM de 2a.
1100 1 AM 1a. conc. (6.T% sdlidos)
750 1 47 2a. conc. (7.3 % sélidos)

Tespués de grocesados con pasos alternados de cal y carbdn (sin extra
cidn dcl cardodn y redisolucidn de lodos en conjunto)se obtuvieron 171,98 kg US
vara dar un rendimiento de 88.84 %. La extraccidén muestra marcados incresentos
en los rendimientos, pero lamentablemente no fue posible realizar tales operac
nes en estas pruebas. Este método fué sin embargo el mis ficil y eficiente por
paso de clarificacidn; el trataziento blanqueante con perdxido disminuyd sensi
blemente la casecha yprimaria, pero como no se auxilid rosteriormente a los lic
res con mayores clarificaciones con perdzido, las pérdisas aumentaron al tener
que emplear carbtdn y cal. Un proceso que involucre la extraccidn y el Ulanyueo
mostrd en escalas menores recuperaciones hasta de 95 y 97%. .layores recur.s:icl
nes s6lo se alcanzardn con alta automatizacidén y equipos cerrados ya que estos
procesos siempre tienen un excesivo manipuleo del material en vrocess, con las
corresponiientes pérdidas. idemds, los lavados d e los equivos de filtracidn
y la imposibilidad de recuverar el 100 % de la cafeina adsorbida o iﬁcluso ocl
da en las tortas hace muy dificil aloanzar totales recureraciones.
3e4.5 FRUZBAS COL ZCLVEITZS GRGANICOS,.

Debido a los siguientes inconvenientes no pudieron realizarse pruebas a
escala industrial o piloto de los métodos involucrando solventes orginicos:

1) GCosto excesivo del solvente (cloroformo): % 18.80 M.N./kg sl se compr
un minimo de 250 kg & $ 98.0C i..E./kg d¢ reactivo analftico; (datos de antes de
la devaluacidn del ceso mexicano).

2) Bl eguipo reguerido deberia ser lo suficientemente rermético y seguro
ademds de contar con dispositivos de recureracidn de solvente efectivo, Esto T
vresentaba erogaciones excesivas, gue rebasan las intenciones del presente ira
tajo y sobrecargarian la valiosa ajuda de quienes hicieron posidle las vruebas

anteriores.

3.5 IETERATIACION DuL LETODO HaS OPTLIO PaRA LA KT8 CION I.DUSLEISL IE CaFsI
A FROCEIIIS IR CRULCS DL CaArX=.
Una vez revisados los diferentes métodos industriales de refinacidn para 1

purificacidn de crudos de caTeira, se hace necesaria una comraracidn de todos
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llos, que abarque todos los posibles inconvenientes y las ventajas que éstos

engan, asi como estudiar las vposibles

TaT.

combinaciones gue con ellos se puedan lo

«5.1 CRITERICS CCWPARATIVOS Da LoS METODOS Iis REFIN,CION.

I.- FACILIDAD LEL PRCCSSO: 4 s

B
D
E :
¥

II.~ EFICIZLCIs IEL FRCIZI0 ¢
ITT,- oo F]
Z s
C1
D

IV.- MATERIAS FRDWA2 UTIRIZADAS:

a3
C 1
D
I
F
G

ACOTACIOIES & La TABLA 3.41.
5 ¢+ ficil manejo -+ 2
N : manejable(s) -+ 3
H{ 1 poco manejable(s) + 3
] reaprovechable(s) -t
X4 ¢ no aprovechable(s) b
SD : sin desechos Vot
¥C ¢ muy caro (s) ¥V
BC : poco caro (s) PV s
C : caro 1
1! : procesoc auxiliar (los

timero de overaciones unitarias involucra
das.

liano de obra requerida.

Servicios requeridos (vapor, agua, eiec-
tricidad).

Rapidez del proceso.

: Versatilidad en el tratamiento de diferen

tes crudos.

Necesidad de personal estecializado.
Rendimientos.

Cantidad minima requerida.
Complejidad del equipo.

Costo.

Versatilidad rara diferentes usos.

Cantidad reguerida en el Treceso.

: Disponibilidad en el mercado.

Costo.

{lanuabilidad.

: Grado de peligrosidad (toxicidad).

Fosibilidad de reutilizacidn.
Posibilidad de aprovechamiento de dese-

chos (vender, quemar, etcC.)

excesivo(a) 1L+ muy lento(a)
bastante L : lento(a)
mucho(a )} R :; rapido(a)
poco(a) IR ¢ muy Tapido(a)
ninguno(a) MB : muy buenos
versatil B : buenos

muy versatil 4 : abundante(s)
poco versétil E : escaso(s)
sélo 1er trat. RE : regular

no T2P.

solventes orgénicos siempre se reutilizan)
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(

(

METODO

ADSORCION
(carbén solo)

ADSORCION
(pE bésico)

ADSORCION
(carbbn-sosa)

DEFECACION
(cal sola)

DEFECACION
(suba.o-—HZSO4)

DEFBCACION
(H3PO4-031)
DEFECACION
(H2504—oal)

DEFECACION
(SOz—cal)

DEFECACION
(002—051)

DEFECAC10N

st—oal)

DEFECACION
(subac-st)

BLANQUEO

H202—carb6n)

TABLA NO. 3.41 Comparaclon ds 108 diferentes

21

23

22

121

121

13t

131

17!

13!

141

131

22

++

++

++

++

++

++

++

++

++

++

+4+4

+4++

+4++

+44

++

1

L

MV

My

MV

NO

NO

NO

51

51

sSI

SI

SI

81

81

ST

11

MB

++

++

+4+4+

++4+

+++

++4+

++

metodos de reiinaoidn,

111

++

++

+4++

++4

4+

++4+

C
PC

PC

PO

MC

MC

MC

MC

MC

MC

MC

[~

PV

PV

PV

PV

PV

+++ A *

- A +
+ A +
- A -
+ B ++4
- A -
- A -
++ E ++
++ A ++
+4+ RE  ++
+4 E  +++
+44 A+

1v

PM

PH

FM

PH

PH

PM

PM

PM

PH

PM

+4++

+4++

++4+

5

NA

NA

NA

NA

NA

NA

NA

HNA

Q

NA

NA

NA

NA

NA

NA

NA

NA
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TABLA 3.41 oont.

METODO A
ADSORCION 611
(H202 en orist)

BLANQUEO 611
(H202 en aguas)

BLANQUEO 23
(NaC10-carbén)

BLANQUEO 3
(¥aC10 auxiliar)

SOLVENTES 15
(HCCI3 en cru-
dos “y oarbbn)

SOLVENTES Tt

(HCCl3 en aguas)

SOLVENTES 411
(HCG]3 en carbén)

SOLVENTES 1 ;
(tricloroetlienco

EXTRACCION 411
(agua acigulada
al carbén)

B

++

++

++

++

++

Py

NO

NO

SI

8I

81

SI

81

SI

NO

++4+

++

++

++

++

+b

++

++

PC

PC

PC

PC

MC

MC

MC

o

PV

13}

)34

PV

+4++

++

++

+++

+++

+++

+++

+4++

PM

PH

PM

PM

PM

P

++

+4+

+++

+4++

++4

NA

NA

NA

NA

NA

NA

NA

8D

8D

8D

SD

SD



C CTERVACICGNES 4 LA TABLA 3.41.

1) 1 némero de oreraciones wnitarias se considerd a partir del inicio
del proceso y si importar repetieiones de las mismas, hasta el punto de Sermin
cién del método especifico. Zn los casos marcados con ! se indica que nunca se
alcansa grados USP del alcaloide, requiriéndose entonces de un 20. tratamiento
con algin otro agente ¥, por tal, de mayor nimero de oreraciones.

2) La versatilidad de un proceso implica que pueda utilizarse para cual-
quier %tipo de crudos; y la versatilidad de un equipo, que pueda ser utilizado
Dara diferentes tipos de proceso.

3) El reguerimiento de personal especializado indica la necesidad de ci
to conocimiento técnico referente a las overaciones que el Droceso impligue, d
tal forma que pueda ejercerse un conirol riguroso de produccidn y de calidad.

4) Zr la cantidad de equipo requerido se considera que un ¢lerto tipo ¥
nifimero de widades son comunes a todos los prdcesos (secadores, contrifugas,
£iltros, caldera, etc. ), pPero que algunos procesos implican el uso de otro ti-
to ¥ nimero de unidades mds espenifico, como destiladores, sedimentadores, etc.

5) Ba la dispenibilidad de las materias primas (ezceptuando los crudos ),
se considera el kecho de que €8 necesario importar, solicitar con antelacidn e
incluso z2lmacenar para nTevenir escacez de algunas de éstas en el mercado naci
nale.

6) La manuabilidad de una materia oprima es fuucidn generalsonte de su e
tado fisico y de su naturaleza corrosiva, inflamable, voldtil, etc.

7) Bl grado de peligrosidad se refiere princiralmente a la toxicidad de.
producto usado como materia prima, cuando éste se volatilice o derrame en ireas
de travajo.

8) La positilidad de aprovechar un oroducto de desecho del proceso es ir
vortante ya que vuede representar ingresos extras a la empresa, o al menos dis-
minuir los costos.

3.5.2 COLCLUSTC.ES Y ZLIZCRIPCION DAL :WTCIO OXPIMO RBCCHE:

TD4I0.

Zn base a la comsaracidn anterior, puede afirmarse que ningin proceso r
sulta Sptimo por si mismo, ya que algunos afdran a su facilidad y bajo costo, &
des pérdicas 7 ieatitid. ltros alta eficiencia a altos costos, etc. Se hace ne
sario auxiliarlos o al menos avrovechar las ventajas que otros mgtodos Droror—
cilonan, especialmente en rapidez, ericiencia y ciarificacidn.

Le acuerdo a ésto, se escogid el siguiente método como un proceso faciibl
industrialmente, que reuresenta buenos rendimientos y buen ritmo de produccidn

siendo el resultado de tna combinacidn de los diferentss mdtodos aqui estudiad

197



)e241 IESCRIZCION DEL JETODO OFTINO PaRA Ls a=rTi4lI0N DE CAFEILL 4 YARFIR

D5 CEUIZOS FROVENIZNTES ITL CaTE.

1) Disolucidn de los crudos en agua caliente (por ser esie colvente el
i econdmico, de mayor rango de solubilidad y mds abundante, asi como el que
ror gama de tratamientos proporciona), en una concentracién no mayor de 35 %,
endiendo ésto del tipo de crudos a purificar.

2) Tratamiento de la solucién con EyF0, é fosfatos (P205) hasta alcan—
*wn pE aproximado de 3.

3) Defecacidn con lechada de cal en la proporcidn adecuads para los
dos a manejar, hasta un pH no mayor de 12. Agitacidn vigorosa para mejor mez
vdo.

4) Calentamiento de los licores defecados hasta alcanzar la temperatura
ebullicidén de éstos a la presidn atmosférica en el sitio de ubicacidn de la
ntae

5) Sedimentacidén de los licores rera mejor eliminacidn de impurezas co
dales, controlando la temperatura para que ésta se mantenga eatre 70-80°C.

6) Decantacidn mecdnica o hidrdulica del licor ciariticado, y filtra-
n de éste con auxilio de filtroayudas y/o Filtros de éarbén activado (pueden
os ser del tipo comercial Carbac & tortas de carbones usados anteriormente
el proceso). Los lodos son posteriormente filtrados en el mismo filtro y los
ores de 4stos se unen a los licores clarificados. llo se lava la torta, sino
. tan sdlo se escurre lo mds posible con vapor (al tanque defecador).

7) Loﬁ licores filtrados, si no estén lo suficientemente clarificados
lecolorados, se llevan a un tanque (puede ser un cristalizador sin que se pon
en funcionamiento ¢l medio de enfiamiento, o incluso el defecador original),
de se mantiene la temperatura entre 69-75°C y se afiade 1-3 % (con rescecto
peso original de crudos) de solucidn de NaClO. Se deja reaccionar éste con
tacién continua por espacio de 20-30 min, Posteriormente se nulifica el exce
de cloro con peréxido de hidrdgeno al.50 %, en una proporcidén de 0.2 a 0.5%
reso de crudos alimentados, y posteriormente se se cristalizan los licores,

- enfriamiento y con agitacidn continua; para favorecer la cristalizacidn me-
- coagulada puede auxiliarse con pequefias proporciones de sosas Si el licor
satisfactoriamente -clarificado con la cal, es tan sélo suxiliado con la adi
n de dcido sulftrico & GO, en bajas proporciones y rnuevamente filtrado a tra
del filtro de carbén (antes de pasar los lodos), para dism'inuirla. alcalini~
'y favorecer la eliminacidn de excesos de cal gue havan pasado la filtracidn,

o no alcanzando pH demasiado bajoe rara no disminuir excesivamente la cosecha.
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8) Una vez cristalizados los licores, se separan los cristales de sus
aguas madres, lavdndose éstos con agua fria y de preferencia tratada.

9) e llevan luego los cristales a un tanque Tara disolucidn en agua ce
liente limpia, mezclados con cristales de las cristalizaciones de aguas madre:
para alcanzar cargas adecuadas, y alli se tratan con }-3-71104 en muy pequeflas pIx
porciones {0.1%S menos del peso de la carga, pero solamente que el pH de la s
cidén sez su.erior a 2, en caso contrario no se usa este agente). 3e trata ent«
ces la solucidn con suficiente cantidad de carbdn activado en volvo (de 5 a 8
del peso de la carga), dejdndolo reaccionar a la temperatura de ebullicidn, c«
agitacidan continua por espacio de 30 a 45 minutos.

10) Iste licor se filtra luego con recirculacidn hasta total eliminacid:
del carodén y entonces se envia a cristalizar.

11) Una vez cristalizado el licor, se separan los cristales de sus aguas
madres y se muesirea raTa andlizis de pureza, y en caso de que ésta sea satis-
factoria, se envian a secado, el cual se realiza a 80°C por espacio de 4 n, A:
ta alcanzar el grado anhidro, con una operacidn de molienda intercalada o sim
tdnea. Después se pesa, revielve y se envasa en tambos con bolsas interiores
pldstico, en la cantidad estipulada en el mercado (generalmente es de 50,20 &
10 kg tor tambo). En caso de no pasar la prueba de calidad, se les lleva a un:
2a. clarificacidn con w 3-4 % de carbdén auxiliada esta vez con KKnO4 en la ©
porcién indicada (no si ya se ha usado), en una rutina similar a la enunciada
en los pasog 9, 10y 11,

12) Los lodos obtenidos de la defecacidn, una vez eliminados los licore
gue contenian, se llevan a redisolucidén en agua caliente y a una 2a. filtracic
Fosteriormente se desechan. Es necesario averiguar si es posible darles algun:
aplicacién en alguna otra industria. Una operacidn opcional en la redisolucid:
de lodos para evitar licores muy coloridos y alcalinos es guxriliar con E2504
é 002 a la neutralizacidn de la cal que pueda ser arrastrada en sl liccr.

13) Los licores obtenidos del paso anterior, junto con las aguas madres
de cristalizacidn del paso (8) se llevardn a concentrar. @S recomendable trat:
los en conjunto con perdxido (en proporoiones de 0.5 a 1.5 % del peso de los
crudos originales, segin pruebas especificas para cada licor) & con NaClO (de
1 a2 3 % en peso de los crudos), en frio, con o sin agitacidn, en tanques de a
macenamiento, durante un tiempo prolongado (esiecialmente las tratadas con pe:
zido, que d.berdn reaccionar de 12 a 20 h) y posteriormente pasarlos por alguw
centrifuga vara recuperar los asientos (generalmente consistentes de la cafeir
que haya tasado la primera centrifugacidn y la que haya cristalizado al aumen-
tar la clarificacién del licor y de las impurezas precipitadas) ,upentendo o
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6 la recupsracién por pasc.

14) T2~ zecuas madres el peso adscrberts s2 llavon a ormcont-zzién 7
3toriomente o wz paso de admorcidn com el zzrbér obtenido e la 1a. adzan
= {rasos 9 y 10), auziliados 4cta vez con menor provorcibn de KKrO (0.02
3.0% €). Se filtrar cor recirculacién hasta la total elimiracién del carbér.
eristalizan, se senaran los crictzles de suz zguas madres y 4s-tos, hasztonts
ros, ciguen la rutinz dcl paco 11 come =i fueran poovenicrics 1z carga de la.
sorcifn. Loe licores madres pueden ser concentrados & empleados parz recibir
ava carga de crudos como si fueran agua limpiz, Siempre es Tecomendable en
2 rutina de produccidn continue mezclar las aguas equivalentes en color y ot
za, rare eviter meneiar certidades reducidzs y demasiado almacenamiento, lo
> provoczrfa excesivo equipo requerido. Estas aguas pueden también conside-
rse equivalentes 2. las aguee madres de 1a, tratadas con perézile o rigaclori
.

%) las aguzs madres y los licores de lodos, tratados o no con peréxido

ncentradog (paso 1 son tratados con las asvas madres dc lz 22,
Ya 2

T3
1
(>
iy

[ e
L]
O

izz0ién (paso 1*) 6 adn cor los de le fa. adsorcién, para ura meror cla
ficacibn, 1o cual aszgurari una me’or calidad Ae la cafeins recuveradaz de og
s ‘agnae, Se filtren hasta la totzl ¢liminecidén, se cristazlizan, se separan
istales 7y &3tos,; si su calidz2d es zuficiente, siguen la rutina del peso 11
ra obtener producto tcrminado; en caso contrarie, se incorporan al paso 9
n 1z cafefra proveniente de la 12, cristalizacidn. lLos licores remearentes
sdsr ssr concentradoz 7 recristelizados § mezclados con aguas provenjentes
1 paso 14, d:zperdiendo &sto de la calidad de la cafeina que contengan, de su

loracién y contenido de impurez2s (segin pruehos cx el laboratorio). Genercl

nte pucden zrze eywivalentes, ya gue har gido clarificadas y decolo

las previamente, psvo on caso de que no cea asf, se repite el tratamierto
angneante con perdxilo nreferentements.
16) E1 carbdn obteni

ente acidulada cor E.3C, (sol. 0.1 ¥ avrox,) en proporcién de 10 a 1 er peso

30 de las aguas del paso 15 es tratado con agus cco-

ra extrasrle la cafﬂfn“ p1e hayae oclufdo, Pueden reutilizarse después nara
2tar aguas ‘muy sucias 6 ser mezclado corn carbones menos viilizados. Puede in

180 intentarse su rezereracidn corn tratamientos con 4cidos & al-eliz,

2 42 vp combnustién (&3t~ Jevende de um balance ecordmico), 6 en ceso de T2
t~> mfg econdmico, ~~mprar ruevo carbén, crecharlos mediente su venta a
> comoaifas de pi-smertos o ~r~mo combuctible.

17) ©1 z2emz con 1= cafefra extrzida = los carbones se lleva 2 corcen—
»cidrn ¥ se me7eln 2on otros licoreg, rormelments boatonte claros, yo gue la

25z impide la axtreccidn de col-r excesive,
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Por medio de este procesc se obtendran reandimientos -excelentes (95—-97 i&)’
buenas calidades por paso, maXimo aprovechamiento.de los carbones; miltiple re-
circulacidn de las a uas,; lo~-que evitari excesivas acumulaciones .y conSumos de
vapor~ed la “eveporacibih-del- solvente; Tpocas aguas negras y pérdidas en éstas
de alcalaide (en ocomsionés §i°sé llegan a tener aguas de este tipo, tras mil-
tiples mezclas y recirculaciones, pero incluso tratamientos alcalimos con cal
pueden imclusmo -aumentar.dastrecaperaciones que de éstas se obtienen, tras’ lo
cual pueden eliminarse cen’ la Seguridad que. las pérdidas son minimas). Juchas
vecesy un ‘adecuado- anfiisissen’el.laboratorio o wma. simulacidn a tequelias esca—
las evitari realizar ojeracienes.que.a la larga resulten antiecondmicas,

3.5.3 DIAGRAMA DE FLUJO DOL-2ROCE30 CONSITLRADO COMO OPTLIO Y GUE SERVIXA IE

T g

0 IE L4 TLANTA HEFIN

Si5 Pin4 EL DI b A)O*.n A NIVEL ATTEFEOTZCTO0.

Zste = dias ra.m= Se ‘Anexa” en o 1 mgmer.te pc_gma.
ACOTACIOHES AL DI.AGBAMA DE FLUJO IEL PROCESO mg REFDIACIOF DE CAFEI-~ '
SA CRUDA (partes A y B)a '

A g:;udos__::.c.letc;g.fgina.: . F 4. 4cido fosférico o PQO5
:B_-t.agua,caliente. dg TC=1,2 D 3.agua.fria de Ti-8
C..1 cal .. : a5 E .1 agua fria tratada con zeolit:
. CA. 1 carbdn activado.puevo K . .'Dm04 - -
B 1 perézido de hidrégemo.al 50 % N i NeOH al 40 #
- PA 3 .filtroayudas. . L 3 lodos de defecacibén a rTediso
. H 1 hipoclorito. de sodJ.o al 13% lucidn. e b
:-AC-1 fcido.sulfirice . I 1. lodos a filtracién (1fnea)
1 3 cafefna.USP a. envasa.d.o Y- ven II s aguas madres de ter. trata—
0 ; miento recirculadas para eXe
2. .3-9arbén-.usado.una-vez a reuti. trema cristalizecién- (1fnea)
lizacidn III: aguas madres de fer. trata—
3 1 aguag -dadres, de_ler. trate- miento a blangueo (lfnea)
miente-o.mezcla Blanqueadas IV ; sedimentos de cafefna e impu
. a_.concentracién : rezas en el blanqueo a centrT
4 1 aguas wmadres-de 2a. 3 trata- . fugasidén (1fnea)
‘miento -adgorbente - V ; aguas madres de ler. tratami
5 ¢ cafefna USP de aguas a secado t0 blangueadas y decantadas
6 _r cafefna de aggas-a‘tratamien= - (1fnea)
to adsorbente (nc pasa USP) VI s aguas madres de 2a. a almace

v pf = -~ namiento (1lfnea)
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T
8
9
11 s

aguas madres de la. concen=- VII : aguas madres de 2a. decan
tracién a posteriorss blan-— tadas a concentracién (1f
queos y agotamiento nea)

licor de lodos & extracto de VIIXI: sedimentos de cafeina de

carbones a mezcla ¥y conceht:g aguas madres de 2a. a cen
cidn trifugacién

carbdr usado 2 veces a reuti~ 10 1§ torta de lodos a desecho

lizacibén en aguas sucias § a 6 torta de carbén extraf

extraccién con agua acidulada do a regeneracién o venta
aguas madres de 2a. concentra-

das y cristalizadas a blangueo
o mezcla § bien a disoluoién
de cafefnas a tratamiento ad-

gorbente.

1inea grussa indica LINEA IE PROCESO PRINCIPAL (para obtener
cafefna pura de los crudos)

1lfnea sencilla indica aguas madres ¥ operaciones secundarias
asf como servicios

linea punteada indica operacién opcional en un equipo NO SIMUL
TAVEA

1lfnea de puntos en los tanques T-1 y T-2 indioca serpentin.

Ios triangules indican entradas o salidas de materiales.

El diagrama A involucra las ovperaciones principales del proceso
£1 diagrama B ilnveluora las operaciones de tratamiento de aguas
¥y subproductos.

La nomsnclatura de los equipos es detallada en el cap{tulo IV
del presente trabajo.
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DIAGRAMA DE FLUJO DEL PRACESO

DE REFINACION DE CAFEINA CRUDA
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DIAGRARN DE FLUID DEL PROCESD
DE REFINACION DE CAFEINA CRUDA
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CAPITULO IV
DISEXNO DE LA PLANTA

«1 DETERMINACION DE LA CAPACIDAD DE LA PLANTA,

TUna vez encontrado el m&todo éptimo ( tanto em eficiencia, economfa y
acilidad de realizscién ), para la purificacién de la cafefna a nivel in-
ustrial, se hace necesarioc el efectuar el disefio de una planta adecuada.
ara tal efecto, es importante el hacer un anflisis del mercado que permi-
a oconsiderar la produccién necesaria para satisfacer la demaz_zdn nacional,

ademds plantear la posibilidad de incrementar la exportacién de produo—
os manufactursdos a los mercados intermacionales, lo que representard una
atreda de divieas a 1a economfa naciomaml.
«1.1 BREVE ANALISIS DEL MERCADO BACIONAL DE LA CAFEINA.
I) Importaciones de calidad farmacopea (U.S.P.) de cafefna. (+)

CANTIDAD VALOR TOTAL VALOR PROMEDIO
Afo IMPORTADA (pesoa) {pesos/kz legal)
(kg legales)
1965 68 4,995 73.46
1966 81,651 2,896,065 35.47
1967 38,753 1,139,616 29.41
1968 38 1,167 30.71
1969 37 _ 1,366 36.92
1970 16 667 41.69
1971 24 12,639 ' 526.63 (#)
1972 17 984 55.76
1973 0 —_— —_—
1974 ) — —
1975 0 — —_

(+) = Datos tomados de los Amuarios de la Secretar{fs de Industria y
Comercioc,

(#) = El costo de esta cafefna por kg fud muy elevado debido a gque el

pago de fletes fué excesivo.

Los pafses de orfgen por orden de importancia sons E.U.A., B.F.A.,
ranoia, Italia, Suiza y otros.

De la tabla anterior podemos observar que posiblemente en el afio 1968
mpezaron a funcionar plantas refinadoras de cafefna em el pafs, Y que a
artir del aiio 1973 la produccidn de &stas fué suficiente paras satisfacer
a demanda del mercado naciomal del alecaloide.
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II) Importaciones de orudos de cafefna (oafefna cruda). (+)

CANTIDAD : VALOR
Afo IMPORTADA VALOR TOTAL PROMEDIO
(kg legales) (pesos) (pesos/kg legal)

1965 0 _—
1966 0 —_— —_—
1967 0 -—— —
1988 104,741 3,240,038 30.93
1969 122,353 4,323,854 35.94
1970 158,706 6,506,138 40,99
1971 125,318 5,471,853 43.66
1972 81,575 3,471,716 42.56
1973 187,283 7,422,181 39.63
1974 350,593 12,425,709 35.44

(+) Datos tomados de los Anuarios Estadfsticos de la Secretaria de

Industria y Comerocio.

Pafses de orfgen, por orden de importancla: U.S.A. (Cafefna General
Foods, en su mayorfa; pureza promedio 80 %), R.F.A. (Cafefna H.A.G., pure-
za promedio 89 %), Italia, Espafia, Gran Bretafia y otros.

ITII) Extraccidén de cafefna cruda en México. (+)

En la actualidad existe solamente uqh compafifa en el pafs, que
obtiene oafefna oruda natural (crudos de cafeinaj, como un subproduoto de
la desoafeinizacién del café. Su producoién es sumamente limitada para sa-
tisfacer la demanda naocional del aloaloide; &sta fluctia entre 12 y 17 to-
neladas al afic. .

La empresa de partiocipacién estatal IMMECAFE, se enouentra en fase
de construccién de uns planta descafeinizadora de café, con una capacidad
total de 438 toneladas anuales. ’

(+) Patos tomedos de la Econonfa Mexicana, Andlisis 1974 del IMCE; y
Proyecto INMECAFE 1976.

IV) Producoién y refinacién de ocafefna calidad farmacopea (U.S.P.)
natural y sintética, y sales de cafefna en el mercadc nacional. (+)

Bn la actualidad existen tan s8lo tres compafifas que producen y
refinan cafefna y sus sales, todas ellas de muy corta integracién. Sin em-
bargo al parecer aun satisfacen la demanda nacional, dado que las importa-
ciones dé cafefna U.S5.P. han cesado y se tiene el antecedente de que en
1974 se exportdron 14,464 kg brutos a la Argentina con un valor aproximado
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CORSUMO

PRECIO (pesos/kg) PFRECIO (pesos/kg) APARENTE
affo CAFEINA NATURAL CAFEINA SINTETICA (ton/adio)
1970 75.00 70,00 84.60
971 84.00 104.00 85.60
1972 91.00 108.00 84.10
973 95.00 110.00 89.00
974 97.12 113.50 128.00

b) Industria refresqueras
En la industria refresquera es donde mayor demanda de alcaloide
5 (fnicamente una marca embotelladora de refrescos de Cola emplea ex

amente cafefna natural, las demds emplean natural y/o sintetica).

CONSTMO
BOPELLAS LITROS DE CAFEIRA

) MARCA TOTALES EQUIVALENTES (tom)
) COCA COLA 3,141,174,809 1.1063418:109 132,761
PEPSI COLA  2,295,046,715 8.8243029x16° 132.365
OTROS 31,042,327 1.3767931x107 1.652
TOTAL  266.778
) COCA COLA  3,464,578,759 1.209775::1098 145.173
PEPSI COLA  2,397,922,759 9.2293751x10 138.441
OTROS 31,428,043 1.3939007x107 513
TOTAL  285.287
COCA COLA 3,145,619,327 1.1079071x10° 129.287
PEPSI COLA  1,995,446,543 7.6723599x10° 115.085
OTROS 30,958,973 1.3730962x107 1.648
TOTAL  246.222
COCA COLA  3,535,342,419 1.2451701x10° 149.420
PEPSI COLA  2,086,472,762 8.02235x10° 120.335
OTROS 27,399,254 1.2152151x107 1.458
TOTAL 271,213
GoCA cOLA  3,876,465,502 1.3909999x10° 169.920
PEPSI COLA  2,215,958,043 8443404821105 126.511
OTROS 26,410,799 1.18624% 107 1.424
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de 1,121,500 pesos.
PRODUCCION CAPACIDAD  MATERIAS PRIMAS
COMPANIA A Cafefna natural (U.S.P.) 150 ton/afioc Crudos de cafefns
COMPANIA B Cafefna patural y sinté- 250 ton/afic Crudos de cafefns

tica, sales de cafefna. teobromina y teof
na cflcioa.
coMpafiTaA ¢ Cafefna U.3.T. Importaciones y &
quila.

(+) Datos tomados de los Anuarios Hestadisticoes de la Secretaria d
Industria y Comexrcio.
V) Demanda de cafefna natural, sintética y sus sales en el pais.
Ante la incapacidad de obtener una informacién completa de la
manda nacional, as{ como una informacién satisfactoria acerca de la prc
0ién nacional, tuvimos que recurrir a caloularla en funoidém a las impox
cliones y a la demanda nacional de los principales productos que emplean
alcaloide oomo materia prima. Las industrias que emplean la cafefna oon
materia prima son: la industria farmacéutica y la industria embotelladoc
de refrescos de Cola.
a) Indugtria farmacéutica:
DEMANDA DE ALCALOIDES (EN MILLONES DE PESOS). (+)

Afio 1968 1969 1970 137t- 1972 1973 1974 1975
PRODUCCION -— — 15,0 17.0 18.1 20.0 29.4 29.0
TMPORTACION = --  49.0 50.1 57.9 58.2 90,3 70.0
EXPORTACION = =m -_ — - - - _ -
CONSUMO APA
RENTE — — 64,0 67.1 76.0 T8.2 119.7 99.0
CRECIMIENTC
DEL GONSUMO
APARENTE - — — 4.8 13.3 2,9 531 18.0

(+) Datos tomados de los Amarios Estadfsticos de la Secretarfa d
Industria y Comercio. de los armuarios de la Diresocién General de Aduana
de la Seoretarfa de Hacienda y Crédito Riblico y de los amuarios de la
ANIQ.

En la tabla antarior estdn inocluidos: cafefna matural y sintética
gales de cafefna y ciros alcaloides. De acuerde con los datos proporcio
dos por la ANIQ el 42.3 % (aprox.) corresponde a cafeina y sus salegs. T
mando en cuenta los precios de la cafeina en el mercado nacional, podem
deduoir aproximadamenta la cantidad de cafefna consumida en México dura

esoa arfos.

207



sontimuaocidn

TOTAL  297.855

1974  COCA COLA  3,948,606,054 1.4420249x10° 173.043
PEPSI COLA  2,008,506,154 7.761557x10° 116.423
OTROS 22,025,906 1.0396248x107 1,248

TOTAL 290.714

ROPAS:

1) Los datos fueron tomados de los Anuarios de la ANPAE (4sociacién
Facional de Prodnctores de Aguas Bmbotelladas).

2) Los contenidos de cafefna tomados cand base de cf£lculo son: 12
ng/100 ml para Cooz Cola y otros refrescos des Cola, y 15 mg/100 ml para
Pepail Cola.

3) Otros refrescos de Cola incluyen: Aroi Cola, Guajardo Doble Ccla,
Mexicola, Mundet Cola, Roynl OGrown Cola y Spur Cola.

4) En el mervado pacional existen aparte otros refrescos de Cola, ta
les como los que producen las marcas Jarritos y Titdn, los ouales no fuew
ron considerados en el presente trabajo debido a gque los datos sobre su
producoién se encuentran englobados en los totales de producoidén de dichas
marcas (las gue producen refrescos de varios sabores), y adem{s su produc-
cidn es sumamente limitada.

5) Para la determinaoién del voldmen en litros se tomaron en cuenta
lae producoiones individuales por tamafio de botella o envase, siendo los

tamafios generalmente empleados los siguientes:

raMAKO Vol. (ml)
i 195
2 360
3 473
4 795
5 250

4.1+2 SATISPACCION DE LA DEMANDA.

Para satisfacer la demanda de cafefna en el pafs, hubo en un princi~
pio que importar cafefna U.S.P.; una vez que se 1logré una cierta tecnolo-
gfa de refinaoién se importaron crudos de cafefna. Tambfén se han venide
importando cantidades variables de teobromina y teofilina cflcioca. A conti

nuacidn se enligtan estas importaciones y se caloula la cantidad promedio
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producida de oafefna U.S.P,

Los datos fueron recopilados de los Anuarios Eatadfaticos de la Se-
oretarfa de Industria y Comercio.

Para el oflculo de la cantidad de cafefna obtenida a partir de ocru-~
dog, se tomé un promedio de 80% de pureza en los crxudos y una recuperacidr
del 100 %, para el cdlculo de la cantidad de cafefna obtenida a sartir de
sfntesis qufmica de la teobromina y de la teofilina odlocica, se tomd en
cuenta que el rendimiento de la reaccidn es del 100 %.

a) CAFEINA HATURAL.

CRUDOS TMPORTADOS U.s.P, TOTALES DE CAFEINA
A¥o (kg leg. 80 % PUREZA) THPORTADOS NATURAL U.S.P.
(xg leg.) (ton)
1966 . — 81,651 81,651
1967 -— 38,753 384753
1968 104,741 38 83.331
1969 122,353 37 97.919
1970 158,706 16 126.981
1971 125,318 24 100.278"
1972 . 81,575 17 T 65.277
1973 187,283 0 149.826
1974 350,597 0 280.478

b) CAFEINA OBTENIDA A PARTIR DT TROBROMINA Y TEOFILLFA CALCICA.

TEOFILINA CALCICA TEOBRONTINA RECUP. DE CAFETNA (ton)
TAFORTADA(kg leg.) IMPORTADA  TEOFILINA  TEOBROMINA  TOTAL

A%0 (kg leg.) CALCICA (ton)
1966 120,096 14,480 115.899 80.214 196.113
1967 120,014 74,156 115,821 79.930 195.75%
1983 200,280 99,957 193,205 107.739 300.944
1969 194,211 50,032 187.425 53.927 241,350
1970 140,i45 55,350 135.248 59.659 194.907
1971 288,380 10,000 278.284 10.779 289,062
1972 64,080 30,996 61,841 33.409 95.250
1973 81,035 -— . 18.204 _— 78.204
1974 141,376 7 136.436 0.0075 136.444

Pafses de orizen: R.F.A., Pafsas Dajos, Espafia, Bélglca~Luxemburgo,

Italia y otros.
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CalgCiqO4tg — 2(]"4(:8ﬁ1oc’2)

PM, = 402.442 P.M. = 2(194.19)
Teofilina Cdloica Cafefna.
14070238 !40831002
P.M, = 180.163 P.M., = 194.19
Teobromina Cafefna

Nota: para mayor informacién sobre las reacoiomes consultar el capf-
tulo II del presente trabajo.

'«1+3 TENDENCIA DEL MERCADO ( DEMANDA NACIOFNAL ).

Para el cdYculo de 1la demanda nacional, se consideraron dnicamente

os odlculos efeotuados parw la industria refresquera y farmacedtica. Los
atos de produccién naocional de cafefna se tomardn en base a la mdxima pro
ucoidn de las dos compafifas exisbentes ( 400 ton/afic ), debido a que no

e tianen datos de producoidn_por afio, Los datos de la demanda naocional

on reportados en la grdfica # 4.1 . Los datos tuvieron que ser aproximados
. upa curva por el m&todo de mfnimos cuadrados. De la curve de la fig, #

+1 , Obtenemos los siguientes valores caloulados pars la demanda nacional:

A%o DEMANDA
(ton totales)
1969 334.384
1970 344.969
1971 357.920
1972 373.237
1973 390.920
1974 410,969
1975 433.384
1976 458.164
1977 485.310
1978 514.823
1979 546,701
1980 - 5804945
1981 617.554
1982 656.530
1983 697.872
1984 T41.579
1985 187.652
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ton USP
/afio GRAFICA # 4.1 LPROEOSTICO DE LA DEMANDA NACIONAL.
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4,2 DISEFO DE LA PLANTA. CALCULO DE SU CAPACIDAD.

Se producirdn 600 toneladas de ocafefna calidad farmacopea (U.S.P.) a~
nuales, para lo cual se empleardn crudos de una pureza promedio de 80 By
(que es la calidad de crudoes comprados generalmente en el pafs), y con u-
na recuperacidn esperada de 96 % en el vroceso (debido a las pérdidas tan—
to mecdnicas como por oclusién, de las cuales se ha hablado en el capftulo
III ), lo cual nos da un promedio de 780 toneladas de cafefna cruda alimen
tada por afo,

Para el cfleculo de la capacidad tanto de la planta oomc del equipo
se hardn las siguientes consideracionesi -

a) Se trabajardn 300 dfas/afio en dos turnos {con personal oompleto)
y un turno de velado (con la mitad o menos personal) de 8 hrs cada turmo.

b) pada la naturaleza del proceso se requerirdn de 1,5 a 2 dfas méxi
mo para el tratamiento de una carga completa, por lo que se alimentardn de
150 a 200 cargas de crudos por afio; se tomardn los datos de tiempo mdximo
de proceso, 0 sea, 2 dfas y 150 cargas/aﬁo; lo que obliga @& alimentar un
promedio de 5.2 ton/cargn.

c) Para el disefio de la planta a nivel anteproyecto, ademfa de las
consideraciones anteriores, se hard uns seleccidén de los equipos recomenda
dos que satisfagan plenamente los requerimientos del proceso.

4.2,1 REQUERIMIENTOS DE MATERTA PRIMA POR CARGA.

&) AGUA DE DISOLUCION DE CRUDOS:

t = 80°C

J - o11.83 xe/n?

Disclucidn de los crudos al 35 % en pesos

2299_E£_£9;§21 = 9657.14 kg

0.35
657.14 k 3 3
ZLE s - 9.9371 w” (1000 1/a%) = 9937.1 1 = 9940 1
b) E,PO,
Suponiendo que la densidad de los orudos es la de la ocafeina (1.23),

tenemoss
5200 kg . .
= 4350.19 1 = 4350 1 (vol, promedio ocupado por

1.23 (0.9718 kg/1) los crudos )

4350 + 9940 = 14,290 1 de solucidén (promedio)

14,290 1 (660 mg de -53po4/1 de soluoidn) = 9.43 kg de HyPO,

yH3P°4 - 1.834
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9:43 kg
1.833{0.99823 ka/1 = 5.151 1 de H3P04 puro

Agua necesaria para una golucién 1 N, de 1131’04 ]

43 kg (11
%ﬁg——l = 96.225 1 de agua

o) LECHADA DE CAL:

Se usard un promedio de 4 % de cal con respecto a la alimentacisn de
orudos.

CAL; 5200 kg (0.04) = 208 kg de ocal

cal * 3.32

v 208 kg
cal ™ 3.32(0.99823 kg/1)

AGUA PARA LECHADA:; se considerard una lechada de 15°B8 o lo que es
1o mismo 6.5 kg de E2O/kg de oal.
208 kg de 021(6.5 kg de Héo/kg de ocal) = 1352 kg de B,0

1352 k
799853 xe/T - 1354 1 de agua = 1360 1 de azua

d) CANTIDAD DE BIPOCLORITO:
Se utilizar4 una solucién comercial al 12 %, ¥ la cantidad de hipeelo

» 52,762 1

rito empleada serf del 2 % en poso con respecto a4 los orudos alimentados,
5200 kg(0.02) = 104 kg de ¥aClO

1%%T§5 = 866466 1 = 870 1 ds la solucidn comercial al 12% de FaClO

o) CALCULO DEL PZROITDO DB HIDROGENO:
Se empleard una solucidén de H202 2l 50 %, la cantidad emplsada ds Te
réxido puro serd ol 0.2 % con Tespecto a la alimentacién de crudos.

5200{0.002) = 10.4 kg de 5202

YH202 = 1,57

10.4 kg d= H,0,
S5 (055323 kay1) = 13+272 1 de H,0,
f) 320 PARA DISQOLUCION DE CRISTALES DE PRIMERA CRISTALIZACION:

Los cristales de primera oristalizacién contienen en promedic 25 % de

agus ocluida, la rscuperacidén de ésta primera oristalizacién es de 3400 kg
en promedio de criatales humedos, los cuales gerdn llevados a tratamiento
de adsorcidn con carbén activado. ’

.08(2' = 7950 kg de agua necesarios para la disolucién al 30 %
3400(0.25) = 350 kg de agua ocluida en los oristales.

7950 - 850 = T100. kg de agua que necesitamos afiadir para la disolucidp
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7100 kg de 320
0.97183 kg/1

g) CANTIDAD DE CARBON;

Para asegurar la purifioacién de los oristales en este paso se usard ~

8 4 de ocarbén activado oon respecto a los oristales himedos. El oarbén
rd carbén’ activado "Aotibon" .,
3400 kg (0.08) = 272 kg = 280 kg de carbén (o 1lo que es lo mismo 140
bolsas de 20 kg).

= 7305.8 1 de agua = 7310 1 de agua.

h) AGTA DE DISOLUCION DE LODOS:

4000 1 a 80°C

i) ACUA DE LAVADO DE TORTA DE DEFECACION:

Bete lavado se efectuard después de la disolucién y filtraoién de lo

500 1 a 30°C

j) AGUA DE LAVADO DE CRISTALES DE PRIMERA CRISTALIZACION:

Para el lavado de los oristales se usard siempre aguas tratada.

2500 1 de ague tratada y a 18°C.

k) AGUA DE LAVADO DE TORTA DE ADSORCION:

1500 1 de agus a 90°C

1) AGUA DE LAVADO DE SECUNDA CRISTALIZACION:

2500 1 de agua tratadas a 18°C

m) FILTRO AYUDA PARA TORTA DE DEFECACION:

100 kg'los que serdn usados para formar una preocapa en el filtro por
que paeardn log licores de defecaoiém.

n) FILTRO AYUDA PARA EL CARBON: ,

30 kg 105 que se usardn para formar una precapa en el filtro pulidor
- 3).

o) PEROXIDO DE EIDROGENO PARA AGUAS DE LODOS::

Se empleard el 0.2 %.

4000 1 + 500 1 de lavado = 4500 1

4500 1 (0.002) = 9 1 de perérido puro

Como se empleard una soluoién al 50 ¥, tenemost

9 1/0.5 = 18 1 de solucidén al 50 % de peréxido de hidrégeno.
2.2 EQUIPO REQUERIDO.
2.2.1 TANQUES., Se emplearan tangues para defecaocidn, adsoroién, prepara-—

0ién de lechada, de filtro-ayuda para precapa, de almacenamiento

licorss, de calentamiento de &guas.
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Se empleard el o los mismos tanques para disolucidn de orudos, defe-
caoién, sedimentacién y dblanqueo, con objeto de proporcionaf sencillez y €
conomla al proceso, pudiéndose asegurar, de las prusbas efectuadas en plar
ta piloto, que la operacién es satisfactoria. La sedimentaocién es la operz
¢idén que mfs dificultades proporoiona, sin embargo puede ser efectuada en
un tangue de fondo cdnico con capacidad suficiente en &ste para retener
los lodos, proveyendo al tanque de lfneas de descarga separadas para lodos
(por el fondo del tanque), y para licores (por la parte superiocr del tan-
que). El tanque podr{ tener el sistema de calentamiento de licores integrs
do o bien el calentamiento de licores ser realizado por eraradb en cambis
dores de calor externos. El calentamiento integrado al tanque puede ser
proporcionado por medio de un enchaquetamiento o bien por medio de un ser-
pentfn. Ademds debe de contar con un agitador.

El o los tanques de adsorcién tendrdn semejantes caracteristicas al
anterior.

Los tanques tanto de almacenamiento como de calentamiento serdn dife
rentes a los anteriores.

a) TANAUE DE PREPARACTION DE LECHADA (TA-1)

208 kg de 0al/1390 1 de H,0 a B0°C . Lo cual nos da una goluoidn de
15°B8 .

Vol., ocupado por la lechada = 1.39 m3 +[ 208 kg -
Ef32(998'23 kg/m>)

= 1.4528 o>

Como eato es una cantidad promedio, el tanque deberd estar capacita-
do para contensr un voliuen mayor de lechada, por lo quo so tomard una oa-
pacidad de 2100 1 (2.1 m3) para el tanque, de donde las dimensiones de &s-
te, tomando en suenta qus serd un tanque cilfndrico de igual didmetro que
altura, serdns

N s T
V=" =7 q "4
de donde:

b
3
O Gl 1'1 = 2.155 o> = 2155 1

Este tanque debs de estar agitado, y para ello se empleard un agita-

1
f
D -(sz—) = 1.4 m 3 con este valor de D y de h se recalcula ¥V 3

dor de turbina de 6 palas verticales. Los c{lcoulos de la potencia necesa-

ria para mantener en suspensién las particulas de cal, asf como la veloci-
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ad de la turdina serdn:

g’%‘j’:t (- m\% (o, /Da\'/z 035 (@ 9

@ = (&%) o . (3.2)

b, = % m%e(}?: -P) (43)
Donde:

P es la potenocia requerida para poner en suspensidn las partioull.s.
g/g os ol factor de correccidn greaviméirico.

f’- eas la densmidad de la suspensién.

V, es sl volimen de la suspengidn.

£ o8 la fracoidén de voldmen ooupada por la suspensidn.

D, es el difmetro del tangue.

D_ es 8l didmetro de agitador. (de 30a 50 % de' D) «

Eaaa la distancia del rodete de la turbina al fondo del tanque (se
recomienda que este valor gea iguﬁl que D.‘)
a_ es la acelsracién de la gravedad.
Z_ e3 la altura mdximz de suspensién de las. partfoulas.
U, o8 la velocidad 1fmite de sedimentacién de las partfoulas (calou-
lada por 1a Ley de Stockes). l ¢
Dp es ol didmeiro promedic de la partfcula.
gp s la depsidad de la particula,
f es 1s densidad del 1fgquido.
M o3 1a viscomidad absoluta del solvente.
Para poder emplear las férmulas anteriores hay gue trebajar en el
1istena inglés de wnidzdes.
CALCULOS:
DATOS: e
t w 1.4 m (3.2808 £t/m) = 4.59 £t
.a143.6¢don-459 £t (0.436) = 2 £%
- 4v/1) - 4(1.9)/(1 4) = 1.234 n (3.2808 £t/n)=4.049 £t = 4.05 £t
E - D =2 ft
v, - 1900 1 = 1.9 83(35.31 £83/m3) = 67.089 £t3 = 67.1 113
j’uq.l 2 998,23 kg/m(0.06243 1b-a/kg-£+3) = 62.32
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9 oa1 = 3-32(62.32 1%/543) a 206,84 1P/g¢3

Volumen de sdélidos en suspensién:
280 kg (2.2 *P/ce) 3
206.84 *P/p43
Vol, del 1fquido en suspensién = 67.1 - 2.98 = 54,12 ft3
. / 3 1b,,,3
‘f; L 616 1b + /16412 £t°)(62.32 ~7/e¢”) 7 68.73 1P /p43

= 2,98 £t

67.1 £t2
o Yol. del 1fquido en la snayvensién o 64,12 ft3 - 0.956
Em Vol. de la suspensidn 67.1 £t ¢
.

D, = 0.088 X 1073 @ (3.2808 £t/m) = 2,887 X 10 £t (1o cual es equi
valente a una malla promedio de 170
dato tomado de Operzciczrnus . listcas
en Ingenierfa Quimica, de MoCabe y
Smith, apdndioce # 18).

= 1.005 op = 1,005 X 1072(0,0672) = 6.75 X 107+ 1P /ptgog

_ 32,17 T /s0g” (2,887 x 107 £4)® (206.84 - 62.32) T°/es

18 (6.75 X 1074 P/t goz)

3

Uy

= 3,19 X 10'-2 ft/seg
G_ Mj_"__g - 0,1 = 0.347

4459
S g/gc « 1, para facilitar los é£loulos tendremos, substituyendo en
la ecuacién 4.1 :

% :
P e (1= 0.936) (+37/o0t g (443900340768 13 (67.1) (3. 19m102)
= 125,67 % lb/seg , para convertir en HP dividimos entre 350, y nos
dard la potencia requerida para suspender las partfculas en la solucidn, e

presada en HP 3
125,67 0.229 HP = 1/4 HP

550
CALCULO DE LA VELOCIDAD PE LA TURBINA: eouacidén 4.4 ..
L ]
f
Pg 3 _—
ﬂl = —0—5 Donde: P = potenoia, en £t lb/seg
th Da ’?' = veloocidad, en rps

g,

s aoeleraoign de la gravedad

en ft/eeg
Da = didmetro del agitador, en .
y- densidad del 1lfquido, en lb‘

Kt = und oonstante para la turb
na. Dato MoCabe, tabla 9.2
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Substj;uyendo valores en é? férmula 4.4 , tenemos:
(0.25)(550)(32.17)

= = 0,706 rps = 42,37 rpm

i \ (6.3)(2)° (62.32)

Debido a que la velocidad ("2 ) es muy pequefia, hay necesidad de em-

ear Teductores de velocidad a la salida del motor, ya que los motores s&-

otrioos trifdgicos de 220 volts tienen una salida estandard en la flecha
1450 rpm 7 los de 440 volts tienen una salida en la flecha de 2900 rpm
roximadamente,

CALCULO DEL REYNOLDS MODIFICADO : ecuacidén 4,5

M D 2 53 La nomenclatura es la misma que en los casos
Re = ~——2 anteriores y la velocidad (42 ) estd dada en
//Lk rps8 . Substituyendo valores en la ec. 4.5 3

2o o (0:706)(2)? (62.32)
@ = _4
6.75 T 10

= 260,728

b) CALCULO DEL TANQUE DEFECADOR (T-1) .

Se empleard un tanque cilfndrioo de igual didmetro que altura, con
ndo cénico de suficiente capacidad para retener lodos, con un serpentfn
ra calentamiento. El1 tanque debe estar agitado mecdnicamente, estar acon
cionado con una lfnea de sxtmacoidn de licores (por la parte superior
1 tanque) y otra m£s para la extraccidn de lodos (por la parte inferior
1 mismo), Se recomienda acero inoxidable oomo material de construceidn,
tido a las incrustaciones y a la posible corrosién (tanto de la cal co-

del doido fosférico y del perédxido, ademds como es sabido el perdxido
acoiona con el acerc al carbdn y oon el fierro fundido muy bruscamente).
be contar con 1lfneas de alimentaoidn de agua caliente, de lecbada, asf
mo purgas de vapor. Tendrd tambidn indicadores de nivel y de temperaturﬁ.

En la parte superior contard oon tapas alsladas, para evitar peligros
pérdidas excesivas ae calor, se recomienda adi mismo que el tanque y las
neas de entrada y salida (por donde ciroulen flufdos calientes) estén
sladas ( &sto puede lograrse muy bien oon pintura aislante).

CALCULOS @

v -V + 7 +7 +7 + v = 994044350+
sol. H20 orudos sol. BBP04 lechada H,ZO2

+ 5.15 + 96,22 + 62,76 + 1363 + 870 + 13.25 = 16,700 1 = 16.7 n>

Considerando un 20 % de voldmen extra para proteccidén contra espumado
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y posibles aumentos de las oargas, tenemos entonoes:

16.7 + (16.7)(0.20) = 20,04 w> = 20 m°

Lag dimensiones del cilindro del tanque, si el didmetro igual a la ¢
tura, y considerando que el cilindro debe tener la suficiente oapacidad pe
ra el voldmen antes calculado (20 m3), serdn:

2 3
Vv = 20 m3 -61—23—24 _Qﬂ'? ) de donde:

4 vy3 (20 &
D=sha 7ﬁr -(%T%IT% = 2,95 m , por lo gque el voldmen recalculado

s 3
v - é;lﬂlé.%%;Qﬁl_. - 20.16 m°

Te0.

El tanque como se menoiond anteriormente tiene un fondo cénico con
una oapacidad suficiente para contener los lodos. Considerando, a partir
de los datos experimentales de ladoratorio, para la cafefna mds impura
(G.F. de una pureza aprox, de 69 %), el voldmen de lodos por cada 500 ml
de solucidn es aproximadamente igual a 150 ml , por lo que tenemos:

16,700 1 (150 m1/500 ml) = 5,010 1 de lodos = 5,01 m3 de lodos.

El oono deberd tener entonces un voldmen mfnimo de 5.01 m3 » Considg
rando un factor de sobredisefio del 10 % (para ouando sea necesario el au-
mentar las cargas), tenemos:

5.0 m° + (5.01 @ X 0u1) = 5.5 m> = 5,500 1

Como el didmetro de cono es isual que el del oilindro, o sea, 2,95
se tendran entonoes :

h = __lggéiil__Ti = 2,41 m de altura del oono, con estos valores se

3.1416(2.95)

recaloula 8l voldmen:

- 3.1416(2.95)2 (2.41)
12

= 5.49 m> = 5,490 1

reo.

De esta forma si los lodos ocupran el volilmen de cono, se tendrdn en
el cilindro 16,700 1 = 5,490 1 = 11,210 1 de solucién clarifioada, lo cual
equivale a una altura libre en el oilindro de 2,95 - 1,64 = 1,31 m , los
que proporcionan una capac;dad suficiente para:

a.) Controlar los derramamientos por espumado,

b) Incrementar las cargas, si &sto fuera necesario.

¢) Proporcionar voldmen sufioiente para poder pomer en el interior
del tanque el medio calefactor {serpentfn), y que el aumento de altura de-

bido al incremento de volumen no derrame la solucién.
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CALCULO DEL AGITADOR.

Pars el cdloulo del agitador de este tanque son necesarias las sigui
entes consideracaioness

a) la cantidad de partfculas a.suspender en el lfquido con el auxi-~
lio del agitador, serd en todos los casos muy inferior a la cantidad de
orudos disuelta, ya que ﬁga del 70 ¢ de éstos estd constituida por un pro-
ducto scluble en las condicionas de temperatura que el ligquido tieme, sien
do 1la capacidad de solubilizacidn del alcaloide en el liguido mayor ea to-—
dos los casos que la alimentacién real., las substancias a suspender serdn
entonces menores a un 30 % de la alimentacién, aundndose a esto la canti-
dad de cal que se alimente en la lechada,

b) la densidad de las partfculas a suspender es muy variable, por lo
que se o~nsiderarf la mayor densidad que es la de la ocal.

o) las particulas de loa crudos son sumamente heterogéneas, variando
deasde polvos muy fincs haasta piedras de casi 5 cm de didmetro, perc irdnm
rednciéndoéé en tamafio tan pronto se pongan en contacto oon el solvente ca
liente, por solubilizacién del alcaloide; pero las substancias insolubles
tendrdn que ser disgregadas y suspenciida.s junto con 1la oal de la lechadaj.
Considerando que dentro de estas particulas insolubles eristen algunas tan
pequefiag que constituyen formaoiones coloidales; para efectos de odlculo
ge tomard el tamafio de la partfoula prumedio de cal. (170 mesh o sea malla
170) .

d) Por dltino consideraremos despreciables los efectos que pueda te-
ner la forma del tanque en la suspensién de partfculas.

Se usardn las ecuaciones 4.1, 4.2, 4.3, 4.4 5y 4.5 .

DATOS Y OPERACIONESS

D, = 2.95 m (3.2808 gt/m) = 9,678 £t = 9.7 £

D, = 2.95 m (3.2808 fo/m) (0.41) = 4 £t

Z, = (2.4t m - 1.64 m) (3.2808 £1/m) = 13.3 £t

E = 1.83 m (3.2808 £t/m) = 6 £t

2
Volumen de la suspensién V= qf D"z,
7
Donsidad del liguido = 62.32 1b/ft>
fp - (densidad cal) = 3.32 (62.32) = 206.84 1b/£t>

- 982.84 £t
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CALCULO DEL ACGITADOR DEL TARQUE T-13
Vol. de sélidos en suspensidns
55200 kg (0.3) (2.2 1b/kg) , 208 kg (2.2 1v/kg) _ 15 .81 243

20.684 1v/2t3 206.84 1b/rt>
Vol, del liquido en suspensién = 982.84 ft3 - 18.81 ft3 » 964.03 £+
- yn = 5200 kg (0.3) (2.2 1b/kg) - (964.03 x 62.32) 1b _

982.84 £t3

?susp.

= 64.62 1b/2t3 3
£ 4 = 964.03 #13 = 0.981
982.84 rt> 3
D = (malla 170) = 0.088 x 107> m (3.2808 £t/m) = 2.887 x 1074 £t

A= 1.005 op = 1.005 = 10% g/m-seg (0.0672 lb-n-seg/e-ft-seg) =
= 6.75 x 10—4 1b/ft-aeg

0 o 32.17(2.88 x 107)%(206.84 ~ 62.32) _ ;.
¥ 18(6.75 = 107%)

(3 -(1-%?7‘—6) - Oul = 0,653

19 x 1072 £t/seg

(4-35) ©0.65 3)

p o (1-0.981) (9.7/4) (< Y(3.19 x 1072)(982.84)(54.6:

= 6.995 Hp = 7 Hp ”

! b 4
1. 11512&5&%- 0.6754 *ps = 40.52 Tpm
6.3(4)7(62.32)

2
6.75 x 10

Como la salida del motor es de 1450 rpm tendremos gque usar un moto-

rreduotor que nos disminuya la velocidad hasta 40.52 rpm , para ello ze e
pleard la relacién 1450 es & 40.52 oomo T es & X , de donde X = 0.19. Hp

sea que con un motor de 1/4 de Hp y un reductor con una relacién aproxima

da de 1/30 , es suficiente para suspender las partfoulas.

BALANCE DE CALOR EN EL TANQUE T-1 (DEFECADOR). CALCULO DEL SERPENTI
Determinacién de la capacidad calorffica de la solucién:
Por falta de datos experimentales, se recurrid al cdloulo tedrico 4

las capacidades calorfficas molares de los s8lidos disueltos,,de acuerdo

la Rogla de H., Kopp (1865), de los calores atdmicos. Los resultados obten

dos con la Begla de H. Kopp son sdlo aproximados, pero son dtiles cuando

no se dispone ds valores experimentales.
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a) CAFEINA:
las impurezas se oonsiderardn como cafufna, vare efectos 1s odlou
0y, J& que no se oonooce su naturaleza ni su concentracidén exaota er los
rudos de ocafefna. De acuerdo con la Regla de Kopp, los ocalores atémicos

ons

¢ = 1.8 oalorfas/°K dtomo gramo por 8 dtomoa = 14.4
H=23 " % n n w wio = 23.0
‘ - 6.0 n " " n " n 4 ” - 24.0
Om=m4,0 = n nm w " w2 w = 8.0
TOTAL = 69.4 cal/°K g mol

Cap. calorffioa por unidad de pesoc de la oafefnas
69.4 cal/°K g mol
194.2 g/g mol
b) CAL:
la cal se tmatard ocomo Ca(Oli)2 , ¥ su capacidad calorffica es de
1.4 cal/°K g mol .

= 0.357 cal/°K g = 0.357 koal/9K kg

2144 cal/°K g mol / .
4645 e et " 0.146 cal/°K g = ).146 koal/°K kg

o) HBPO4 ]
Solucién 1 N. = 0.9293 cal/°K g = 0.9293 keal/°K kg
4) ¥aClO: '
¥e =6x1 =6
0l. 6x1=6
0 m4x1=4
TOTAL = 16 o8l/°K g ol
Su capacidad por unidad de peso serd:

16 ca/°K g mol -
= 0.215 0al/°K g = 0.215 koal/°K k
TA45 ag st = 0+215 0al/K g 5 koal/°K kg

e) Hy0,¢
12.6

S = 0371 cal/°K g = 0.371 keal/°K kg

las fracoiones mol en la solucién se caloulan como sigue:

Pagua , Poafefna , Foal  PHFO P E,0, , PEaClO
P agua = IM ocafefna = PH oal = TR 33P64~ THFH;U; PM HaClO

>les totales =

‘9660 + 1360 + (10.4 x 0.5) # 764.25) _ 5200 208 104 x 0.5 9.
2 18 7 *i9az g YT 3 2552 +

6 . 104
B 7445 690.16 moles totmles.
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de dondes
654.97 moles de H20
26.78 moles de cafefna
1.42 moles de ocal
0.153 moles de H202
1.4 moles de NaClO
5.436 moles de sols 1 ¥, de T,80,
TOTAL 690.16 moles totales

CAICULO DE LA PRACCION MOLg
a) CAFEINA:

26.78 -2
355:%3 = 3,88 x 10

b) CAL:

1.42 -3
_3§6:%3 = 2,06 x 10

o) NaClo:

ggéf%g- 2,03 x 1073

d) 33P04:

o 6 "3
358-.—;4-2— = 7.88 x 10
°) 3202:

0.1 4
3§6?Tgl - 2,22 £ 10

£) H,0: por diferencia
Hy0 = 1 - (3.88 x 1072 + 2,06 x 107> + 2,03 x 107> + 7.88 x 107> +
+2.22 x 1074) = 0,949
o ) (1—00—01-C2-03-C4)Cpagua + €. Cp, + CiCpy + C,Cp, + C3Cp3 + c4opZ
P gol. : ] fraccién mol total

_ (0.949)(1) + (3.88x1072)(0.357) + (2.06x1073)(0.146) + (2.03x1073)(0.21:
1

+ (7.88:10‘3)(0,9293)1+ (2.221074)(0.371) | 5 571112 koal/oK ke

Por lo cual puede ser usado el Cp del agus sin que dsto introduzea k
rrores apreciables en los cdloulos.
La viscosidzd de la solucién gse daterminé en un viscosfmetro Sayboli

Universal dando los siguientes resultadoss

/}L|80°c s 1.2 op y /J)gsoc = 1,14 op
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La denegidad de la sclucién se determind con un densfmeiro, y después
- corrobord mediante el método de determinacién por pesado de un voldmen
nocido de golucién, dando aproximadamentes
goog = 140425 kg/1

CALCULO DEL REYNOLDS MODIFICADO:

_”Z pa® £ (0.6754 rps)(1.22 n)?(1.0425 kg/1)(1000 1/a3)
M 1.2¢10™° poises(0.1 kg/m-seg-poise)
CALCULO DEL COEFICIENTE DE TRANSFEHENCIA DE CALOR:

Pare este cdloulo se empleardn las conduotividades téraicas del agma,
bide a la falta de datos para este tipo de moluociones, la ecuacién de

= 8739324

ansferencia de calor de un tanque oon serpentin es:

R y
LR R (S‘;{_‘)a (/_{LSH (4.6)

Donde )L' = Vigcosidad a la temperatura de la pared = a la tcnpox;a;-
e del vapor a utilizar, o sea 260°C (500°F), = 0,05 op =
5x 10_5 l:g/n seg

Subatituyendo en 1z ecuaocién 4.6 , tenemos:

260°C

o, - 3
(1 kcal/k 9¢}/1.2x10 ° kg/m-seg){ 3600 seg/h)\
—— = 0.87(873,324) ( & =555 koaT/ah ¢

o1
-3
(%5) = 2,175 , de donde h =~ 4,777.64 xoal/m® b °C

Considerando un faotor de inorustacién pars este tipo de aolucioness
gén lo sugerido por Eern (Prooesos de Transferenocia de Calor, tabla # 12
g 950), es de 0,005 y el coefioiente de transferencia del lado del vapor
mo ho'hi = 1500 B’I’U/h °F ﬁz (Rern, pag. 201), por lo que convirtiendo al
stema métrico decimal tenemos: ho- 1500 x 4.88 = 7920 koa.l/h °C lz

CALCULO DEL COEFICIENTE TOTAL DE TRANSFERENKCIAg

(n, )
i 10’ :- T. 20 2
Yo B R, T 477'7.%979"“‘20 = 2979.99 koal/h °C =

B = 0.005, de donde hy = B_,—j- - 6";0_5 - 200
Uc (h'D) 2979.99 §2002

2
0, = T - 557955+ 200 = 187.42 koal/m” h °C
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REQUERIMIENTOS CALORICOS:

CALOR NECESARIO PARA FELEVAR LA TEMPEPATURA DE LA SOI'UCION, desde 71
que es la temperatura despuds de la alimentacién de la lechada de cal, (dz
4o experimental), hasta 95 °C que es “a temperatura de ebullicidn de la s¢
lucidén en la Cd, de México (dato experimental). Si 1a planta se encuentra
siruada al nivel del mar, la temperatura de ebullicién serd de 103 a 105%

(Cp, , (A t)

wsol. “gol.

Q= [

. 16,700 1 (1.0425 ¥8/1)(1 %1 Acgoc)(95-71)
T

= 417,840 ¥ /5 (en 1la Cd. de Méxioo)

CALOR NECESARIO PARA MANTERER LA TEMPERATURA DE LA SOLUCION DURANTE
LA DEFECACION: este calor es equivalente a las pérdidas de calor r r ocon-
duccién y radiaciény para facilidad de cZ£lculo se considerard un 20 % del
oalor total requerido pera el oalentamiento (para elevar la tempera tura ).
Por lo cual se tendrd: '

~ 417,840 (0.2) = 83,568 K°®1/y (en)la Cd. de M&:
00 )

Qmantener 1la temp.

CALCULO DEL AREA DE TRANSFERENCIA REQUERIDA PARA PROPORCIONAR ESTE
LOR: este drea corresponderd al drea de un‘serpentin de vuelta sencilla i
troducido en el =no de la solucién, cercano a las paredes del tanque oilf:
drico, por encima del oono. Por razones de tipo técnico y econdnico, se er
plea serpentfn en lugar de enchaquetamiento, debido a que este Yltimo pro-
poroiona un drea menor de transferencia, y el tipo de vapor aque se tendrf
que usar serfa de un2 presién y una temperatura mayores que en el caso de
serpent{in.

El vapor que se empleard serd vavor de 2.81 kg/cm2 ¥y una temperatur:
de sobrecalentamiento de 260 °C (40 1b/in2 y 500 °F de sobrecalentamiento

2y 501,408 2 2
A = (D) " T87.42 | 260 - 130.7] - 23:84 m - 256.68 £
h(géo-ﬁ
130-7-9%
GASTO DE VAPOR :
_ 2 5ot 501,408 keal/h - 860.55 K€/

" T773.8 = 131.14) kcal/kg

Si el volumen easpecfficc del vapor de este tipo es = 0,788 m3/kg ,

v oQ

cedido por el wvapor

gasto en volimen serd:
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860.55 kg/b (0.788 m3/kg) = 678.11 n3/h (35.31 £¢3/m3)(1 1/60 min) =
« 399.1 £13/min

Corrigiendo por presidn y temperatura oon respecto a t = 60 °F y
P = 14.7 1b/in2 y o1 gasto de vapor a manejar ess

391.1 (%24.7,) (930—5%5@)- 198.01 £t3/min

El didmetro de tubs recome-dado para este gasto de vapor es de 2k » )
de cédula 40 (tabla B-15 del Crane), lo oual darfa un F/100 de 0,107 lb/in?
El drea transversal deé esta tuberfa es 0,03322 212 y ¥ su didmetro exterior
es de 2,875 " ,C.23 96 £t , por lo que la longitud del serpentin serd:

4 . 2
tot. requerids 256,68 £t -
L = rTrommTerenciz del 0BG = 02396 £1 (3.3478) = 3471-0 £4(0.3040 n/ft) -

= 103.66 a2
El ndmero de vueltas del ,serpentfn, sl éste estd colocado & 12.5 om
de la rared del tanque (y er el senoc de la solucién), y fijado a la pared

por medio de goleras, a las cuales no estard soldado (para asf poder sacRr
lo del tanqus para poder efectuar la limpieza tanto del tanque como del ser
pentfn de las impurewas inorustadas). I‘ox- lo que el ndmero de vueltas del
serpantin serdn:

103.66 m
# de vueliss = 1255 & = 0.25 m)(3.1418) = 13 vueltss
T Dezt. del tubo (‘)\J (L )_
ocupado por el serpentin ~ 4

_ 2.87% in(2.54 om/in)(3.1416)(103.66) _ 0.431 &3 = 431 1 de donde:
4

la altura iilre del oilindro del tanque sord: 25 m3 - 5.49 n3 (del cono) =
- 19.51 o°
19.51 w - {16.7 -~ 5.49) a3 - 0.431 m

ra serd:

3. 7.869 m3 por lo que la altu

h = 1.869(4) = 1,048 m donde la altura del oilindro ocupada por el
(2.95:2
gerpentfn y el voldmen del 1fquido serd: 2.95 m -~ 1,048 m = 1.902 m menos
1a altura del serpentfn = (2.875 in x 0.0254 m/in)/13 vueltas) + (13 vuel-
tps x 0.03 m do separacidn entre vuelta y vuelia) = 1.339 m = 1.34 m por
lo que el serpentfn esizrd & unos 0.562 m §or dentro del lfquido, lo que

equivkle & un volimen aproximado de 3.84 n°, que deja un buen margen de

seguridad para la posible evaporecidén del golvente.
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Cuando se realice la operzoilén de disolucidn de lodos o la extraccidn
con agua de cafefna de log carbones agotados, no se empleard el serpentin,
sino que ge usard calentamiento directo por medio de la purga de vapor co~
locada en el fondo del tanque.

TIEMPO EEQUERTDO DE CALENTAMIENTO:

. JU
a 11
é i«; = t'))
© = TieVE, -
)
1

(4.7)

Q(UD n/WC )

= Temperatura de entrada del vapor en °C

= Temperatura iniocial de la soluciém, en °C
= Temperatura final de la solucién, en °C
= Gagto de wvapor, en kg/h

= Calor latente de vaporizacién a la presién del vapor, em
koal/kg

¥ = Cantidad de moluoién, en kg
¢ = Calor eapecffico de la solucién, en koal/kg

Dondes k

O W & o 3
N = b =

A = Area de transferencia de calor, en m
!ID = Coefiniente total de tramsferencia de calor, en kcnl/h m2°

Substituyendo valores

[ ((187.42)(23.84)/(860.55)(582.21))
k, -l e } = 1,00896

Por lo que la ec. 4.7 queda:

0.1358

) .
)- 0.2555 ~ 0.532 h x 60 min/b = 32 min

EVAPORACION DEL SOLVESTE DUBANTE LA DIGESTION:
8i el tiempo que se deja reaccionar la solucidn a la temperatura de
ebullicidn es de 30 min (tiempo requerido para la reaooidn del ¥aClO), la

evaporacién ocagionada a la solucién serd:

Qmp.- Q'l‘ - Q‘para mantener la temperatura = Q'oa.len*t;. = 417,840 koal/h'
Uras © evap 417,840 kcal/h (0.5 &) - 25714 &

Wevap. ° }\1 = 577 Br0/1b (0.252 keal/BT0)(2.2 1b/kg) 32 oo
a p. ate
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Durente el proceso de digestidn se evaporardn entonces 257.14 kg de
@ en los 30 min gque dure ésta, pero aun asf el serpentin quedard aproxi
lamente & 0.52 m dentro del flufdo. Si se desea evitar un consumo excesi
de vapor, se recomienda disminuir el gasto de vapor una vez aloanzada
temperature de ebullicién, hasts un 20% 6 25% de su valor original,

o) CALCULO DEL TANQUE DE ADSORCION ( -2 ) .
Se empleard un tanque cilindro-oénico de gimilares carscteristi-

+ de -1 , con excepcidén de que la descarga serd exclusivamente realiza-
por el fondo obnico.

Como el tanque T-2 perd alimentado .on cargas constituidas de orista
) de pfimera oristalizacién (cargas promedio de 3500 kg), cargas de crig
.es de aguams madres y con aguas madres de nna calidad razonable (&sto mo
muy recomendable, sin embargo en el oaso de que la produccién lo exija
podrd bacer), y aparte se alimentard también carbén activado nuevo pars
y oristales, se recomienda de suficiente capacidad para recibir hasta
1 cargas de oristales de primera oristalizacidén, por lo que se empleard
tanque de¢ similares caracterfsticas y capacidad que T-1 3 el agitador
-{ de una potencia similar. Podemos considerar que el voldmen, el area
transferencia de calor, los coeficientea de transferencia de calor y el
0 de vapor empleado son idénticos a los caloulados para T-1 , de donde
} requerimientos de vapor song )

CALOR REQUERIDO PARA CALENTAR DESDE 70 HASTA 95°C:

El tiempo recomendado, una ves & la temperatura de ebullicidén la so-
ién, para qus la reacoidén del carbén sea completa varfa entre 45 y 60
, ( ver ocapftulo III), lo que requerirf un calor suficiente para mantener
gsolucifn a la tempsraturs de ebullicién., Considerandc una alimentacidén
medio de 5500 kg (entre oristales de primera cristalizacién y de aguas
lreé), cor un promedio de 1400 kg de agua, tendremos aproximadamente
0 kg de agua limpis y un 8 % de carbén, a ser alimentados a los crista-—
. himedos. La cantidad de carbdn estd en funcién de los oristales mime-—
, ¥ nog da 440 kg de carbén (22 bolsas de carbén activado "Aotibon” de
kg o/u). Rara vez el pH sexd menor de 8, pero cuando esto suceda se hqu
ard ajustarlo a este valor, pars lo cual puede ser empleada una solucién
. de HaOH,

Q = (5500 + 8550 + 440)(1)(95 - 70) = 362,250 kcal/h
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Usrdidas = 362,250(0.2) = 72,450 koal/h
Si se emplea vapor de 40 1b/in2 (2.81 kg/om?) y 500 °F (260 °C) de

brecalentamiento, el gasto de vapor serd:

362,250 - 72,450 3 3
wubor- =855 = 746.64 kg/h (0.788 m>/kg) = 588.35 n”/h (35.31

£43/03)(60 win/h) = 346.24 £t3/min
Cortrigiende por presidén y temperatura teadremos:
346.24 %ﬁ% ?;—go‘l « 171.78 2t3/nin , por lo que es la misma tuberfa
del serpentin.
ALTURA LIBRE DEL LIQUIDO:
= 971.83 ke/m>

‘fH2Q }80’0
g = 1.23(971.83 kg/m3) = 1195,35 kg/m3
cafefna

f = 0.336 & 0,432 g/cm3
carbén act.

v - 4100 kg de cafefna 9950 k= agua .
asoluc. 1195.35 s53/m~ 971.83 kg/m>
440 kg de carbdén .otivado
0.35 g/em> (1 €g/1000 g) (1x10° om>/n>)

- 14.9 mw

+

3
V. ibre del sanque ™ 19.51 - (14.9 = 5.49) = 0.431 = 9.669 m

o w2689 x4 4205 . 1.123 m
"o T T 6(2.95)
hsol. en ol oilindro ™ 2.95m - 1,123 m = 1.827T m

hdel serpentfn " 1.34 n , por lo que el serpentfn est .rd:

1.82T 2 - 1.4 m = 0.487T @ = 0.49 m = 3,350 1 de solucidn, que pud
ser evaporada gin que el serpentin gobresalga de la solucién, y 8sto nos
d4d un buen margen de seguridad para el tratamiento de adsorcidén, ya que
tier.po de reaccién serd entre 45 y 60 min , por lc que la evaporacidm o€

mayor.

CALCTLO DEL TIEMPO NECESARIO PARA EL CALENTAMIEN O3
Para efectuar este cdlculo se reocurrird a la férmula 4.7 1
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= 0,4613 h = 27.68 min

La evaporacifén del solvente dnrante una hora de reaccidén amerd:
chap = QT - Qo , donde Qo e8 ol calor necesario pare mantener la
temperatura de la solucién, sibstituyendo tenemoss

- - 62,250 koal/h ( 1 h
evap. 977 BTU/1b (0.252 koal/BTU) (2.2 1b/kg
vente evaporados durante el calentamiento para la reaccién, y equivale a
un volumen de 0.688 m3 por lo que el serpentfn estard todavia dentro del
1lfguido 0.39 om .

= 668.79 kg de sol-

d) CALCTLO DE LOS TANQUES DE ALMACENAKTIENTO Y CALEFTAMIFNTO DE AGUA

DE PROCESO (TC-1 y TC-2).

Congideraciones:

1) Bl reguerimiento mfnimo de litros de agua en el proceso as de
25,000 , ya que se usard para disclueién, lavado de tortas de filtrado, di
golucién de lodos, y pera la preparacién de la lechada, asi como para el
calentaniento del seocador.

2) F1 oalor para el calentamiento del agua serd proporcionauoc por
medio de vapor introducido directamente en el agua (con un tubo sumergido
en ésta), tzl como sale de la caldera (40 1b/in2 y una temperatura de
500°F), paia as{ disminuir grandemente los gastos de equipo; cabe hacer la
aclaracidn de que buena parte de este vapor serd desperdiciado por burbu-
jeo.

3) Los tanqueas de calntamiento no deben estar llenos a toda sum
capacidad, debido a que al burbujear el vapor habrd derramamientos y ade-—
mds el vapor de calentamiento se condensara en el geno del liguido.

4) Los tangues no necesiian ser de acero inoxidable; sin embargo
e8 necasario gque estér bien aislados para evitar excesivas pérdidas de oca-
lor y accidentes.

' 5) De preferencia el agua debe ser tratada oon anterioridad, esto
se conseguird mediante un intercambiador de iomes (de zeolitas o de algin
otro tipo), sobre todo si la planta se encuentra en un sitio donde la dure
za de las aguas es aprsciadble. '

6) Se usardn dos tanques de 18,000 1 oada umo, cilfndricos, de u~-
na altura igual a 1.5 veces el didmetro.
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CAICULO DE LAS DIMENSIONES DEL TANQUE:

yoDPaa 15w
3 7

3
D -f§:%§%%—%7%§yr§ 2.5 m , por lo que la altura serd, he 1.5(2.5 m) =

= 3.57 m Por lo que 3} voldmen recaloulado serd:
2. 3. 3.1415
4

de donde el didmetro del tangue serd:

3 .
¥ recalo. " = 18.408 m” = 18,408 1
LOS REQUERIMIENTOS CALORICOS POR TANQUE .

%,0 por tanque = 139000 1 = 15 w3

g' ] - 998.25 kg/n>
E0i00c

Q = 15 n3(998.25 kg/m)(1 koal/kg b °C)(80°C - 18°C) =
= 928,372.5 keal/h
Usraidas = 928,372.5 kcal/h (0.2) = 185,674.5 keal/:

Por lo que si el vapor alimentado es el mismo que en casos anterio—
res (40 lb/in2 ¥y 500°P), ol gasto de vapor serd:

. (928,372.5 + 185,674.5) koal/h

Hv‘p°: 582.21 kg/koal = 1913.48 ke/h

Suponiendo una eficiencia de un 85 % de conversién del vapor (o sea
que se burt.jeard el 15 % del vapor, el cual se perderf en la atmésfera),
8e necesitan 2249.6 kg de vapor/h para el calentamiento total del agua,
8i la alimentacién dsl vapor es de 500 kg/h se necesitardn 4.5 h para e—
fectuar el calentamiento, por 1o que la cantidad de oondensado en este
tienmpo serd:

500 kg/k (4.5 h)(0.85) = 1912.5 kg de agua condensada por tanque.

e) TANQUE DE PREPARACION DE FILTRO AYUDAS.(TA-2)

En este tanque se preparardn las filtro ayudas que servirdn ocomo
precapa de filtracién. la cantidad mdxima de 4stas ser{ de 130 kg y se em-
pleardn 51 dS agua por—cada kg de filtro ayuda. No es necesaria la agita-
cién mecdnica ni el suministro de vapor. El tanque puede ser de cualquier
material metdlico como fierro fundido, acero al oarbénm, ets. El voltmen

del tangue serd:
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j) _ = 0.4 kg/1 (promedio)
de los filtro ayudas

- 130 kz méximo
tangue 0.4 kg/l

Si el tanque es cilfndrico de igual altura que didmetro, tenemos:

v + (51 de %,0/kg do F.A.) = 975 1 = 0.975 u°

$
= 3.141 =1, m , por lo que el voliimen recalculado se-

3

£ = 0.9894 n” o sea 989.4 1

£) CALCULO DEL TANQUE RECEPTOR DE LICORES CLARIFICADOS AFTES DE PRI-
MERA CRISTALIZACION. (TA-3).
Este tanque servird ocomo almacenador y distribuidor de licores de
scados y clarifiocados después de salir del tanque defecador y pasar por
1 filtro F-1 y antes de entrar a los cristalizadores C-1, C-2, C=3, C~4 ¥
-5, asf oomo tambidn servird de tanque de almacenamiento si es que llega
neoesitarse por haber exceso de agnas. Su volumen serd de 4000 1 . Sus

imensiones serd€n:

IzWB
D= (igiéﬁT%—)) = 1.72 m , por 1o que h= 1.72 m y el volimen recalcu

2do serd = 3.997u> = 3,997 1

g) CALCULO DE LOS TANQUES DE AIMACENAMTENTO DE AGUAS MADRES. (TA-4,

TA-5, TA-6, y TA-T).

‘En estos tanques se almacenaran las aguas madres, uns vez centri-
igadas y antes de mandarlas a los gvaporadores, asi como los licores ira-
1dos varias vecesj deberdn tenser uma capacidad suficiente para almacenar
.5 aguan madres de cargas completas { alrededor de 20,000 1). Con objeto
y facilitar la limpieza de ellos, deberdn céntar con facilidad-de acoceso
| interior, as{ vomo tuberfas auxiliares de entrada y salida de lioores,
» vapor y agua limpia. Contardn también con indicadores de nivel,

Se recomiendan tanques cilfndricos de h = 6D , colocados horizontal-
nte. F1 mimero recomendado de tanqgues es de 4, con objeto de evitar en
y posible las mezclas de licores de diferentes calidades, y el retraso en
_ proceso por exceso de aguas en el mismo.

Se recomiends oomo material de construccién acero al carbén, babien-
» la posibilidad de encontrar en el mercado tanques de desecho (por e jen~

o lag pipas de transporte de combustible) a buen precio. Las dimensiones
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do oada tanque serdn:

[ \ 20 m3 U3
D "K’%ﬁm})' 1.62m , por lo que h = 6(1.62 @) = 9.72 m , por

lo que el voldmen recalculado serd = 20.035 m3 = 20,035 l/tanquo.

bh) TANQUE DE ALMACENAMIENTO DE AGUA PARA LA PLANTA. (Ta-8).

Ea conveniente que la planta tenges un tanque de almacenamiento d
agua, para asf evitar en lo posible la falta de agua tanio en el proceso
como en la planta. Esto es recomendable (la existencia de este tanque),
aunque la planta se enouentre en un lugar en el quo'hnyn suficiente ALUR o
El tanque debe oontener por lo menos el voldmen equivalente a cnatro car-
gas (100 . aproximadamente). Se recomienda que sea elevado, as{ como que
cuente con una bomba. No sa dardn las dimensionas, debido a que en satos
casos es el fabricante el que puede recomendar el Sptimo, tanto en forma,
material de oomsiruccidn, altura a la que se deba colocar, voldmen recome

dado para la cantidad de agukR que se maneja, etc.

4.2.2,2 CAICULO DE LOS FILTROS.
Los licores provenientes de l7s pasos de defecacidn asf como de a

sorcibn, contiene lodos y carbdn respectivamenta, adends .de impurszaz ¥

minados antes de enviar los licores & cristalizar, para efectuar esta ope
racién se emplearan filtros. )

Existen en el meroado infinidad de equipos de filtracidén, por lo qu
al efectuar una seleccidén es sn algunos cascs diffcil. Los filtros pars e
proceso fueron elegidos en base & su capacidad de filtracidn, flujo de 1i
coreg, volimen de torta a mansjar, posibilidad de trabajo e temperaturas
de ebullicidn (93 - 95 °C), etc.

CAICULO DE LOS FILTROS:

a) FILTRO F-1 ,

Este estard colocado a la salida del tanque defecados (T-1). Deb
teoner suficiente capacidad para contener los lodes de defecacidn, facili-
dad de limpieza y recuperacién de torta, y ademds tener pocas pérdidas ta
to de presién como de temperatura.

GASTO = 17,410 kg/0.5 h
DENSIDAD = (17,410 kg)/(16,000 1) = 1.088 kg/1
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2
P ntrada = 90 1b/in

)x = 1.12 op
90°C

T = 950C

Filtro Ayuda = 100 Xg

% de s6lidos = 2 % en voldmen = 4.31 ¥ en peso

Lo que ms interesa er pulir el licor, ya que les sélidos disueltos
suzpendidos son el contamivante (cal, fomsfato oflcioo e impurezas ooloi~
sles).

16000 1 32,000 1/b

Gesto en OPM = “F=o5 = T3.985 1/gal) (60 min/b

= 140.9071 GPM

W = peso de sélidos en torta meca -V + W” S;_( 2‘“\\“ fA, ——(4.8)

Dondes
) = peso de asélidos.
V = voldmen total de 12 molucidén.
W o, = Peso de filtro ayuda adiciomado.
Y- densidad de 1la solucién.
6 = fraccidn de sélidos en la suspensién =

peso_de sélidos insolubles _
peso de la soluoién total

-0 . ~2
7470 = 4431 T 10

m = relacién de humedad de la torta lavada =

o Feso de torta lavada himeda
peso s8eoo

140 (deto experimental de planta pilo
to).

Subgtituvendo en la ec. 4.8 tenemos:

.088 kg/l {0.0731)

-
W= (15,000 1) | ki ] + 100 = 899.512 kg de torta seva.

.

Viorta = Vao1, (% 361id0e) + Ve, + 7V psng =

= (16,000 x 0.02) +l%%$)+ (899.512 x 0.3) = 839.9 1 = 0.8399 ad

Si 1a relacién de finjo recomendada para este tipo de solucién {oom
4 de sélidos compresiblss) es de aproxrimadamente 1 gal/min 742 {dato to~-
1do de la ‘I‘ésia para recibir el titulo de Ingeniero Quimico por Eduardo
ciniega Garcfa Heras y Daniel Arciniega Garcfa, bajo el tItulo de “Con-
.deraciones Téonicas en Filtracién, 1975, U.R.A.M. , tabla # 1), El drea
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de filtracién serd:

A= % (4.9)

Dondes

I% = relacién de flujo recomendada.

% = gasto volumétrico.
A

= 4rea de filtracién.

A= 149i291 - 140,907 £t = 13.09 m°

Por lo que podemos emplear ( de la t&sis mencionada anteriormente,
tabla # 2), para este £rea de filtraocién y volumen de torta:

a) Un filtro prensa de plaocas verticales.

b) Un filtro de tanque cilfndrico horizontal con hojas verticales.

o) Un filtro de tangue oiiIndrico horizontal con hojas horizountales.

d) Un filtro de tambor rotatorio contfmuo (del tipo usado en la in-
dustria del azdoar).

Recomendamog el filtro de tanque cilindro-horizontal de placas ver=-
ticales, en funcidn ds su costo inicial, asf como del costo de mantenimien
to y facilidad de trabajo. Debido a la naturaleza de los lodos se recomien
da como medio filtrante lonas y posiblemente se podrian emplear fitros
"Carbac" (placas de carbdn activado-resina-celuldeica, con el cual se darfa
una decolorwcidn previa a los licores, y rodrfa ser disminuida la de ocarbén
en el segundo tratamiento, o sea el de adsorcién.Esto deberd ser reafirmado

en posteriores erperimentaciones.).

b) FILTRO (F=2).

Este estard colocado a la salida del tanque de adsoroién (T-2),
debe a su vez tener facilidad de manejo, capacidad suficiente para detener
el carbdn activado y las impurezas retenidas en &1, el medio filtrante re-
comendado son lodos. Debe haber un control mds riguroso de la temperatura
debido a que los licores pasén Y2 muy puros, y oon ligeros descensos de
temperatura pueden oristalizar en el interior del filtro.

GASTO = 14,690 kg/0.5 h

14,690 Xk
§lyoue = T IS - 09099 ke
/}L = 1,3 ¢op

90°C

90°C
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T = 95 °C
% de s6lidos = 9.2 % en volfmen, 6 5.3 % en pesc.

Lé que interesa es pulir el licor, ya que las impurezas (carbén en
mayorfa), que son insolubles, son extraifias al proceso, o mea que deben
r eliminadas de los licores; es recomendable la recirculacién para asf e

mirar la mayorfa del carbdnm.

14,839. 1/0.

73785 1/gal) (60 min/m) ~ 130 O

Gamto on GPM =

Bnpleando la ec. 4.8 tenemos:

o= (14539.75) £9;2§22119;9§él - 842,35 kg

200
1 - 30 (0-053)

Viorta * 145839.75 1 0.092 - (252.71 1 de H,0 retenidos) = 1617.92 1

84 la relacidn de flujo recomendada es para este tipo de soluoiones
m 5 % de sélidos compresibles es de aproximadamente 1.5 gnl/nin ft2 N
T 1o que de acuerdo oon la ec. 4.9 , el £rea de filtracién serd:

A %2 = 87.127 £4° = 8,004 m°

Fara esta 4rea de filtracidn, contenido de sSlidos y volumen de tor-
s 88 recomiendan los siguientes filtros:

a) Filtro prensa.

b) Filtro de tanque cilfrndrico horizontal de placas verticale-.

¢) Filtro de tanque cilfndrico horizontal de placas horizontalas.

Se recomienda el mismo tipo de filtro del inciso anterior (el fil-
o b), o sea el filtro de tanquelcilindrico horizontal de placas vertica-
s. Se reocomignda en ambos oasos que el filtro cuente con placa de barri-

s Para facilitar las operaciomes de limpieza y recuperacién de la torta,

¢) FILTRO (F-3).

Este o8 un filtro de seguridad o pulido de licores, estard situado
spuds del filtro FP-2 , y servird para retener las posibles partfoulas de
rbén que bayan pasado en el filtro F-2, su funoidn es la total elimina~
6n del carbén residual.

En ol gasto a manejar se incluirdn 1500 kg de agua de lavado caliente,
se considerard que el 1 % del carbdn permanece en la solucién despuds de
ber pasado ésta por el filtre F-2, que por adsorcidén se retiene aen el
ltro F=2 o1 3 4 de la oafefna. Se afiadirdn a su vez 30 kg de filtro ayu-
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da.
Gasto en GPM = {15,304.966)/(0.5)(3.785)(60) = 134.786 GPM

g. %%%:82% = 1.01 kg/1

% de sblidos = 0.03 % on peso = 0.07 % en voldmen
Es de interds eliminar todo el carbén, por 1l® que se usardn 30 kg
promedio de filtro ayudas por carga. Pmpleando la férmula o ec. 4.8 tene-

most
W 1'?1 9.000 (15,304.966) + 30 = 34,639 kg (también en este ca
1—Tg (0.0003) 80 el valor de m es
_ experimental).
30 -
Veorta ™ 15,304 .966(0,0007) + 5.+ 104 96,11 1

81 la relacién recomendada de flujo es de 15 gal/min 22 , ¥ substi~-
tugendo en la ec. 4.9 , el drea serd:

A= 131:&5—3”3—6 = 8,99 £4% = 0,835 m°

Los filtros recomendados para esta £rea de filtraciémn, contenido de
s6lidos y voldmen de torta song

a) Piltro de cartuchos.

b) Filtro de hojas verticales en tanque vertical.

o) Filtro de platos horizontales.

d) Piltro prensa. .

El fil¢ro mds recomendado es el de cartuchos, el medio filtrante se-~
€ de ocelulosa~acr{lico. Con este tipo de filtro se garantiza una total e~
liminacién del carbén residual.

4.242.3 CALCULO DE LOS CRISTALIZADORES.
La eleocién de los cristalizadores se basa en las siguientes oconsi

deraciones:

a) Consideraciones econdmicas, tlempo y oosto de operacién, de ingta
laoidn, etoc.

b) Efioiencia de orisializacién.

¢) Tipo de solucidn a manejar.

Ia operacidn de cristalizacién puede ser realizada por:

a) Enfriamiento.
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) Bvaporacién del solvente.

¢) la combinkaién de ambos.

d) Algdn otro tipo.

Dada la naturaleza de las solunoiones & manejar en el proceso, £o Te-
)mienda tener dos tipos de oristalizadores.
+2+2¢3.1 CRISTALIZADORES C~1, C-2, C=3, C-4 Y C~5 ,

Servirdn para manejar soluociones impuras (por ejemplo los lico=-

88 defecados, los licores de lodos, etc.), en &stos no es oonveniente la
liminacién del solvente debido a que aumentarfa la ooncentraqidn de impu-
ezas y poT lo tanto las ooseohis de cristales serfen mfds impurasy para es
B caso son recomendables los oristalidores del Swenson-Halker.

BREVE DESCRIPCION DE LOS CRISTALIZADORES SWENSON-WALKER.

Es un oristalizador contfmuo con enfriamiento por medio de un lfgui-
o, generalmente agua. Este tipo de cristalizadores oonsiste en una artesa
escubierta de 61 om de anchura, con fondo semicilfndrioco, una camisa re-—
rigerante soldada a la pared exterior de la artesa, y un agitador.en espi
21 de baja velocidad y paso largo cerca del fondo de la artesa, pero no
an préximo que la toque. Este aparato es de ordinario de 3 m de largo y
neden unirse varios para aumentar su Capavidad. La longlitud mdxima movida
or un eje as de 12 m (40 ft); si se desean longitudes mayores wsuelen po-
srse varios oristalizadores unos sobre otros y dejar que la soluoién cai-
2 en cascada de un grupo a otro.

la solucidn caliznte entra por un extremo de la artesa, y el agua de
nfriamiento ciroula por la oamisa a contracorriente de la solucién. Cuan-
lo el aparato estd bien regulado, los mioleos de oristalizacidn empiezan
formarse a corta disiancia del puntode entrada de la solucién. la fun-
16n del agitador en espiral no es la de agitar ni transportar los oriasta-
lesgy sus fines son:

a) Impedir la acumulaoién de oristales sobre la superficie refrigera

dora.
b) Levantar los cristales formados y derramarlos a través de la solu
oidn,.

De esta manera los oristales crecen mientras estdn libremente suspen
dos en la solucién.

Al final del cristalizador puede haber un vertedero de rebosamiento
el que los cristales y las aguas madres —ebosan para caer en una oaja

escurrimiento, desde las que las aguas madres vuelven al procesoc y los
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crigtales hiimedos son rastreados hasta una centrifuga. En otros casos, u-
na corta seccién de un transportador de tornillo sirn fin inelinado extrae
los oristales de la solucién y log lleva a la centrifuga, mientras las a-
guas madres rebosan en un punto conveniente. La ventaja de este tipo de
cristalizador sobre el de tanque son su elevada oapacidad, una gran reduc-
0ién de espacio de piso, y del material em curso de fabricacién y, en espe
cial, la aconomfa de mano de obra. Para alcanzar temperaturas finales ba-
Jjas, se emplea para el enfriamiento salmuera refrigerada en lugar de agua,

CALCULOS:

D~tos: 15,547.26 kg de solucidn, se desea obtener 500 kg/h de crista

les.
Concentracidén de sélidos en scluoidns 0.2654

Concentraoidén de cafefns en solucidéns 0.2437

212.21
R -1972—1'- 1.09268
tho1. 1 " 88 °C (a la entrada del ecristalizador).
- o istali . .
too1. o = 23 °C (a la salida del criszalizador)

T, = 18 °C (temperatura de entrada del azua).

’I'2 = ? (temperaiura de salida del agua, calculada en base a un balan
ce de calor).

S, = golubilidad a 88 °C = 20.0

S2

A=

solubilidad a 23 °C = 2,0

rigt. = 47124 koal/kg

. 2
UD recomendado 122 kcal/m b °C

(100)(0.2487) « 24.87 kg/100 kg de sol.

H =100 - 24.87 = 75.13 kg de 320/100 kg de sol.

E = evaporacién del solvente = O (para faoilidad de los cdloulos, se
considera egte valor oomo cero debido a que la evaporacién en es
te tipo de oristalizadores y oon el rango de temperaturas que se

estdn manejando es despreciable).
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BREVE DESCRIFCION DE LOS CRISTALIZADORES AL VACIO.

Supongamos que se hace llegar una solucidn calisente y saturada a un
recipiente cerrado y aislado en el que se mantiene un vacfo y que la solu-
oién se alimente de tal manera que ll3ga a superficie del 1fquido en el
cristalizador. Ia solucién tendrd una_témperatura de ebullicidn conoreta
bajo el vacfo que existe en el recipiente. S5i esta temperatura es "infe-
rior" a la de la solucién alimentada, dsta se enfriard expontdnea y adia-
b{ticamente hasta la temperatura de ebulliciém correspondiente al vacfc del
recipiente y aloanzard el equilibrio con respecto él vapor que hay en el
oristalizador. Si la sclubilidad del soluto disminuye cuando disminuye la
temperatura, el enfriamiento producird oristalizacién, no sdlo a causa del
enfriamiente de la solucién sino también por efeot6 de la evaporacién de
una parte del disolvente, ya que ei calor desprendido en el enfriamiento y
la oristalizacién de la solucién tiene que convertirse en calor latente de
vaporizacidn o evaporacién. Esto es un oristalizador al vaofo.

En un oristalizador al vacfo es necesario asegurarse que la solucién
entrante llega a la superficle y puede por consigulente evaporarse instan-
tdneamente hasta llegat al equilibrio con el vapor del cristalizador. Fara
conseguir eésto es necesaria una oircuvlacién artificial; de lo contrario la
alimentacién tenderd a marchar hacda la descarga por el cirouito mds corto,
en especial si la salida estd en el_fondo del recipiente.

_Este tipo de oristalizadores pueden funcionar ocomo aparatos sont{muos

o intermitentes.,

CALCULOS DEL CRISTALIZADOR AL VACIO.
Soluocidn a coristalizar = 14,424.02 kg
Concentracién = 0.273
B sy, = 47-124 keal/kg
T, = 90°C (temperatura a la entrada del cristalizador)

I;bs = 0.014 kg/cm2 (lograda por medio de un eyector) = 0.2 psia

Elevacién del punto de ebullicidn = 2.7 °C

Teb. a2 la presién del cristalizedor 11.76 °C « 2.7 °C = 14.46 °C =

= temperatura de equilibrio en el oristalizador.
L, = 585.28 kcal/kg

Qo = calor de cristalizacién

Qp = calor especifico de la solucidn.
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(100 wo) - s(no - E)jl
¢ - 700 - S(R - 1) — (4.10)

¢ = (1.09268) E?go 2’1'8; ;_032 1 :12] - 25,581

2;_?287 (500) = 1954.58 kg de sol./h

CAICULO DE LA TEMPERATURA DE SALIDA DEL AGUA (Tz).
1954,58(1)(88 - 23) = 127,047.7 koal/n
Suponiendo un gasto de 0.4 m3/min de agua de enfriamiento, tendrem

127,047.7 = (999.13)(0.4)(60)(1)(T, ~ 18)
De donde T2 = 23,3 °C

CALOR TOTAL REMOVIDO;

Para enfriamiento = 127,047.7 koal/h
Fara oristalizaocifn = 500(47.124) = 23,562,0 kcal/h
TOTAL = 150,609.7 koal/h

LA CAIDA MEDIA DE TEMPERATURA SERA:

(am). - (7, - t22 - (7 - ¢,) _ (88 - 23.3) - (23 - 18)

T, = t,)
2 2 88 - 23,3
Rl CR In *53718)

LA LONGITUD DEL CRISTALIZADOR SERAj

= 23,32 ¢

L= (0'91;;%%gg%ig3.32) = 57,86 m = 189,81 £t , o lo que es lo misr

4,75 cristalizadores de 40 £+ (12 m), oomo no se empleardn partes de crii

lizador entonces se requerirdn 5 cristalizadores de 40 ft ocada uno (12 m

TIEMPO DE CLISTALIZACION;

- 15,547.26 kg de sol.
1,954,58 kg de sol./h

= 7,95 h = 8 horas.

4.2.2,3.,2 CRISTALIZADOR C-6 3 .

Serd usado para soluciones md€s puras (por ejemplo los licores j
adsorbidos), debido a que en este tipo de soluciones es conveniente prov
car la sobresaturaoién por eliminaoién del solvente, siendo los cristalis

dores~ evaporadores f{al vaoIo), los mds reoomendables ypara este £in,
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) = alimentacién de cafefna = 14,424.02 kg {0.273) = 3,937.76 kg

i = 1,09268
AT = 90 - 14.46 = 75.54 °C
H, = 14,424.02 - 3,937.76 = 10,486.26 kg

E = evaporacién =

(v, - Ho)(cp)(A ?)/190 - S(R - 1)_7 + q_(R)/[100(% ) - s(no)]

L, £100 = 3(B - 1)_7 - q,(R)(S)

+ 41:124(1.00268)/ 100(3937.76) - 1.6(10486:26) ]_ 5 226.53 kg to B0

evaporada por hora.

Substituyendo en la ecuacidn 4.10 tendremoss

100 .76) = 1.6(10486.26 — 2226,
¢ = (1.09268) [ ]. 4,164.48 kg/h
100 - 1.6{1.09265 - 1 de cafefna hi-

dratada.

Aguas madres = 14424.02 - 4164.48 = 2:26.53 = 8,033.01 kg/n
Cantidad de cafefna al separador = 4164.48 + 20 % de humedad =
= 4,997.376 kg de cafefns 21,19 % Wfmeda.

Agua. madres a concentracién = 8033.01 - 832.896 = 7,200 kg/h de a-
guas madres.

442.2.4 CALCULO DE LOS SEPARADORES DE CBiSTALES CF=1 y CF=2 .

Para la separaoidn 1fquido-sélido del magma oristalino pueden ser
empleados filtros que utilicen las fuerzas de gravedad, presién o incluso
la fuaerza oentrffuge; siendo 4sta Hltiima la que mejor efioiencia presenta
para el tratamiento de los licores madres, alcanzando oon ella .angos de
secado mayoree. Los separadores oentrifﬁgos haoen uso del principio fami-
liar de que un objeto girando alrededor de un panto cenfral, a una distan-
cia radial de ese punto, se ve afectado por una fuerza. El objeto estd
constantements cambiande de direcoién, y por ello acelerando, sungue la
magnitud escalar de su velocidad puede ser constante; esta fuersa causa
que el 1fquido pase a través de un lecho formado por sélidoa porosos, los
suales se mentiener retenidos dentro de un recipiente perforado rotatorio.
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En las centrffugas comerciales, la aceleracién centrffuga equivale
muchas veces la aceleracién gravitaolonal, y var{a en miltiplos de la fu
za de gravedad estandard, dependiendo de la velocidad de rotacién y de L
diétanoia radial desde el centro de rotaoidn.

Da los varios tipos de centrffugas comerciales, me recomienda para
ol tratamiento de los magmas cristalinos de cafefna. las ocentrffugas de o
nasta perforada, sostenida verticalmente por s.i parte superior, y ouyo o
olo operaoional oonsiste en oolocar el magma por la parte superior, hast
la oapacidad recomendada. Al aocionar el motor, la canasta gira a velooil
dad oonitante, permitiendo la eliminacién del lfquido. Al termirar la el
minacién, los cristales gon lavados con agus limpia. Despuds la canasta
vaede ser detenida y los cristales extrafdos manualmente, o puede haoers.
girar lentamente en reversa para la extraccién de los sélidos, raspdndol
oon una cuchilla auxiliar, y ser extrafdos por la parte inferior de la ¢
nasia dorde se reciben en bolsas, El 1lfquido es eliminado por medio de w

tuberf{a de descarga. lLas centrifugas pueden ser contfnuas o intermitente

CALCULO DE LA CAPACIDAD DE LA CAFNASTA.

CENTRIFUGA CP-1:
Para oristales provenientes de los oristalizadores contfmios Swens

-Walker.

Capacidad requerida 3 500 kg/h de producto hidratado 6 1954.58 kg/
de soluocidn,

Tiempo ds trabajo 3 8 horas, en ociclos de 25 min
Total manejado/carza: 15,847.46 kg de solucién.
Se reocomienda trabajar la capacidad de una canasta comercial con u

capa origtalina de espesor cdximo de 14 a 15 % del didmetroc de la canast

. .0
Volitmen méneaado = 500 kg/h = 1.22 0?9932g2 = 14,383 ft3/h

S5i se trabajan sélo dos ciclos de trabajo por hors, permitiendo ao
mularse el magma en la canasta en cantidad suficiente para llenar la oap
oldad reocomendada de 4sta, siendo el voldmen prdotico recomendado para o
trffugas de canasta con fondo plano:

V., = 0.000197 »° ®
Donde: D = in

H=3/5 (D) = in
Vo= 1t3
P
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El voldmen a manejar por ociclo = 14.383/2 = 7.1915 ft3/ciclo
Por lo tanto las dimensiones serdn:
|/3

> 7 % '7.191 Ya
D~ 0.000197i3i] “(:0‘000197 31 = (25,381.764)

D = 29,445 = 30 ¥

H = 30(3)/5a18"

Una centrffuga comercial nominal de 30 " x 18 " existe en el mercado,
ndo la velocidad de rotacidén recomendada de trabajo es 1184‘ rpm, Y de sg
o de 1776 rpm . Esta proporcionard un frea de centrifugaoién de 11.8 fi

CENTRIFUGA CP-2:
Para oristales provenientes del oristalizador al vaofo.
Capacidad requerida

4164.13 (0.03532

1.23(0.99823)(2 = 59.895 ft3/h

= 4164.13 kg/2h =

Si se maneja el total en 6 cargas, sl voltmen por cioclo serd:
v, - 59.895/6 = 8.6325 £t3/ei0l0

$,

s .
3
D= [0.003%8%%2%]- (84,496.915)" = 43.944 in = D

H = 3(44)/5 = 26.4 = 27 in

Nominalmente no existen tales dimensiones, por lo que se recomienda
centrifuga de 48"x24" , de fondo plano, con drea de centrifugacién de

3
4 Tt

para el secado.

y velocidades recomendadas de 934 rpm para centrifugacidén y 1401

El tiempo de duracidn del ciclc depende del tiempo de carga, tiempo
centrifugaoién y velocidad, asf oomo la velocidad de frenado. El tiempo
oximado para esta centrfiuga serd de 20 mm/ciolo nds 5 mimutos de des-—
28, o

POTENCIA REQUERTIDA,

% § i:z(—27)+(D2n2)7
715 1

CF-1 arranque Pa =

Donde: Pa u potencisa requerida en HP
D,HE = didmetro y altura de la canasta en £t
n = velcecidad de rotacién en miles de rpm
t = {iempo de aceleracidn en min (promedio 3 min)
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5 o (2950148002 7 + (2.5%1.184)° 7
a

Potencia de giro = Pr

. Diﬂgjé1+4n) . (2.5)4(1-5)(1-182324-1 + 40180 7 4 oy mp

T

Potoncia de seocado = Ps

(2.5)41.5)(1.716)% [71 + 4(1.776) T

P, 276 - 5.43 EP

PARA CF-2

Arranque: P = (4)4(2)(0.934)244;é23} (4)2(0.934)g;7 = 14.69 EP
Gire 1P = (4)4(2)(0.934)-224_;1 s a0 T o
Secado 1 P_ = (4)4(2)(1'401)224;1 + 4040 T o, o5 wp

BALANCE POR CARGA REAL:
CF~1  Alimentaoidn : 15,547.26 kg de magma y 2500 kg de E,O limpi

Recuperacién 1 4,000.00 kg de oafelna (25% de humedad prom
dios ¥ 13,047.26 kg de aguas madres.

CP-2 Alimentacidn : 12,223.6 kg de magma y 2500 kg de H20 tratad

Recuperacién t 4,996.96 kg de cafefna (21,24 de humedad pz
medio y 9,730 kg de aguas madres.

4.2.2,5 CALCULO DE LOS EVAPORADORES,

El objeto de la evaporacién es conoentrar una soluoién que scontie-
ne un soluto no voldtil y un disolvente volftil. En la inmensa mayorfa de
las goluciones a evaporar el disolvente es agua. la evaporaoilén se lleva a
cabo eliminando ura jarte del solvente para obtemer una golucién mfs con-
centr%da, ¥ se diferencia del secado en gque el residuc de la evaporacién
es lfquido; de la destilacidn, en que ol vapor es generalmente un solo com
ponente, y aunque el vapor esté oonstituidec de varios componentes, no es
primordial separarlosy y por Ultimo de la oristalizacidén, en que lo impor-
tante o3 concentrar y no formar oristales.

Generalmente, en 1la evaporacién el lfquido concentrado es el prodnc-
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X(L-
Ay = TFTE;'%§ZT'T
3r2 3
Partiremos de que A1 = A2 = A3
Donde:
I, IT y IIT = primero, segundo y tercer efectos.
F = kg de lfquido diluido/h , alimentado al evaporador.
E = kg de agua evporados/h , (evaporacién total).
V = kg de vapor/h , (vapor total alimentado).
Wy, Xy Y = kg de agua evaporada/h , por efecto del evaporador).

A1, A2 hg A3 = superficies de calefaccién en n2 y, para los efectos
I,II y II1 respectivamente.

T = temperatura de saturacién del vapor en el espacio ca
lefaotor, en °C .

Tf = temperatura de alimentacién de la solucién, en °C .

T1, T2 Y T3 = temperatura del vapor en los efectos I,II y III res-
pectivamente, en °C .

0! L1, L2 y-L3 = calor latente de vaporizaci6ﬁ, en kcal/kg .

H = calor presente en el vapor de calefaccién como reca-
lentamiento.

U1 = goeficiente de transmigién de calor, se Tecomiendas de
2680 kcal/h °C m? .

U, = coeficiente de transmisién de calor, se recomienda de
1700 kecal/h °C m2

U3 = coeficiente de 5ran5misi6n de calor, se reoomienda de
980 keal/h °C m .

la solucién de evaporadores de miltiple efecto implica el método de
os para hallar la solucién. Se.necesita tomar una temperatura prome-

s efectuar los cdloulos y ochecar las dreas, si §stas no son aproximada
jguales es necesario recalcular las temperaturas y volver a efectuar

dlculos hasta que las 4reas sean aproximadamente iguales.

Datos:
To - T3 = 130.7 - 60 = 70,7 °C , por lo que las temperaturas prome-
s sexrdn:

1/2680
?y = (70.7) Y 1/2680) & (1/1700) % (17980

1/1700) -
T = (10-1) [mmar{‘{ﬁﬁmj 2. %
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to valioso mieniras que el vapor se condensa y se desecha. Sin embargo,
algin caso conoreto puede suoeder lo contraric.

Para la refinacién de cafefna es reocomendable la evaporaoidn de ef
to mfltfple (por aspectos de economfa de vapor, manejo, eto.).

METODOS DE ALIMENTACION:

a) Alimentacién diluida al rrimer efecto (alimentacidn directa).

b) Alimentacién diluida en el Ultimo efecto (alimentacién inversa
a oontracorrient().

o) Alimentacién diluida en un efeocto intermedio (alimentacién mixt:
d) Alimentacién diluida en oada efecto (alimentacién en paralelo).
Para el caso particular de refinacién de cafefna se reoomienda el
porador de miltiple efecto con alimentaciér a contraoorriente. Este tipo
evaporadores consiste en var‘os efectos, en el caso del presente trabajo
consistird de tresy la alimentacién diluida se introduce al evaporador e
el dltimo efecto y se bombea a través de los efectos suoesivos hapta lle-
gar al primero. lagelimentacidén a contracorriente da lugar generalmente a
una mayor capacidad que la alimentacién directa, cuando la solucién conc
trada es muy viscosa, y proporcionau una mayor economia de vapor cuando l:
alimentacidén entra frfa, como es el caso de las aguas madres & concentra:
cidén.
CALCULOS.
Se empleardn dos evaporadores de triple efecto, de acerc inoxidable
¥ que tendrdn similares caracteristicas. Se denominardn E-1 yE-2
FORMULAS
En el efecto III:
X(L2) = Y(LB) + F('r3 -7
En el efecto II:
W(L1) = X(Lz) + (P =~ Y)(T2 -9
En el efecto I:
v(L° + na) = H(L1) + (P-71 -x)('r1 -
La ecuacién de balance de materialess
E=sV+X+7

El 4rea de itransferencia por efecto serd:

e)
3)

o)

V(B + L)
A = o] o]
170 (T -7,
'H(L1)
A -
2 " 0,(T, -7,
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3
w
[}

(70.7) U[?BOl = 36 °C
(1/2680) + (1/1700) + (1/980) 7

130.,7 = 13 = 197 °C

R

T, = 117 = 21 = 96 °C

T3 = 96 -~ 36 = 60 °C

L, = 518,76 koal/kg a T, = 130.7 °C

B = 582,66 koallksg & Tyobrecal,” 260 °C

L, = 528,00 koal/kg a T, = 117 °C

L, = 541.65 kcal/kg a T, = 96 °C

Ly = 563.42 kcal/kg a Ty = 60 °C

Se desea una evaporacién total por hora E = 4,000 kg/h

Se considera que la elevacién en el punto de ebullicién es despreoia
para efectos de cdlculo. la alimentacién sexd F = 5,000 kg/h de solucidén
ncentrar,

SOLUCION A LAS ECUACIONES:

X(541.65) = Y(563.42) + 5000{60 - 20)

W(528.00) = X(541.65) + (5000 ~ Y)(96 - 60)

V(518.76 + 582.66) = W(528,00) + (5000 = Y -~ X)(117 - 96)

E=X+7T+ W = 4000

Resolviendo las ecuaciones tenemos:

¥ = 1,676 kg/n

X = 1,367 kg/n

T = 958 kg/a

E = 4,001 kg/h |

V = 806 kg/h

CALCULO DEL AR®A DE TRANSFERENCIA:

(806,0)(1101.4) 2
4 - (2680)(130,7 = 137y ~ 24.18 m

- (1676)(528) 2
42 = Trro0) (117 - 9¢y " 24T ®

136 1) 2
A3 - régay%%gigdéoy— 20,96 m

Partimos de que lzs dreas deberfan ser iguales aproximadamente, y oo

sto no salid cierto hay que efectuar oorrecciones de los inorementos
emperatura (& T), Fare afectuar las correcoiones de los incrementos
emperatura, se partird deo las 4reas calculadas y de los incremanios oal

dosi
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&, = (24.18)(13.7/14.0) = 23.68 u?
3, = (24.79)(21/22.8) = 22.83 22

4, = (20.96)(36/32.2) = 22.73 02

Estas 4reas son aproximadamente iguales y conr estos muevos increm

tos de temperatura ( AP) se recalculan las propiedades:

L, = 518.76 kcal/kg a T, = 130.7 °C
Ho s 582,66 " a Tsobreo. = 260 °C
L, = 528.12 " a T, = 116.7 °C
L, = 542.95 " a T, = 93.9 °C
L, = 562.42 n a Ty = 61,7 °C

Recaloulando los valores de W,X,T y V ,por medic de las ecuacione
antariores tenemoss

X = 1,377.78 ke/n

T = 959.39 kz/h

W = 1,662.83 kg/h

v = 852.45 kg/n

Por lo que las 4reas recalculadas serdn: (empleando las ecua-ione

anteriores) i

4, = 25.02 n°
A, = 22.66 0

2
A3 = 23.71 m

Como tampooo gon aproximadamente iguales, se tiene que volver a r
ealoular todo:

&, = 25.02(14/15.2) = 23,05 u°

A, = 22.66(22.8/22.4) = 23.07 >

Ry = 23.71(32.2/33.1) = 23.07 n°

Recaloulando las propiedades, donde To, Lo’ T k4 Ho permane

sobreo.
oonstantes, tendremos:

Ly = 529.00 keal/kg a T, = 115.5 °C

L, = 543.53 koal/kg a T, = 93.1 °C

Ly = 563.42 kcalf/kg a Ty = 60.0 °C
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Recalculando los valores de W,X,Y y V , por medio de las ecuaciones

anteriores tenemos:

¥ = 1,551.6 ke/b
X = 1,300.6 kg/h
1,147.8 xg/h
4,000.0 kg/n
797.12 kg/h

Y
B
v

Por lo que las 4£reas recalculadas serdn:
A1 = 21.55 mz
A2 = 2155 -2
.L3 = 21.79 m
El drea de los tres cucrpos o efectos es aproximadamente igual, por
lo que el evaporador tendrd un 4rea promedio por efecto de 21.63 m2 j ge

empleardn dos evaporadores de tres efectos de este drea pr efecto.

CALCULC DEL TIEMPO DB EVAPORACIORN:
a) Para las solucioi.es de aguas madres de cristales de defecacién:
o, = 16,000 1 promedio) ™ (15,547.26 kg/total de ocarga)/(5000 kg/h) =

= 3.11 h , para oonoentrar toda la solucién.

b) Para lag soluoiones de aguas madres de adsorciéni
6, = (15,924 kg/total de carga)/(5000 kg/h) = 3.185 b , para concen—
trar toda la golucién ‘

4,2.2.6 CALCULO DEL SECADOR DE CRISTALES S-1 .
Para la eleccién del secador que deba realizar una operacidén dada
de secado con la mfxima economfa, se siguié a8l procedimiento siguiente:

1) Flegir los secadores que rarezcan adaptarse mejor a la manipula-
cién del material hdmedo y seco, que encajen bien en la continuidad del
proceso en su conjunto, y que Dpermitan obtener un producto con las propie-
dades ffsicas deseadas. Esta primera seleccidn se hizo con la ayuda de la
tadbla 33 del Perr, 3a. Ed. , que clasifica los diversos tipos de secadores
bagsdndose en los materiales manipulados.

2) Los secadores asf selecoionados deben evaluarse aprorimadamente u
tilizando los datos disponibles sobre costos y resultados. Con este evalus
cién ge eliminan los secadores que parezcan estar muy desviadogs de la lfnea

de costos o de resultados perseguidos y no se les presta mds atencidn.

251



3) Con los datos proporcionados por los vendedores sobre la oalidad
Y los costos, se escoge el secador apropiado para el proceso.

Para la eleccién preliminar de un secador, los factores que se toman
en cuenta soni

i) Propiedades ffsicas del material a menipular.

i1) Caracterfstioas de desacacidén del material.

1i1) Circulacién del material bhasta el secrdor y desde &1.

iv) Cualidades del producto.

v) Problemas de recuperacidn.

De acuerdo a estas variables, se recomienda para este proceso el se-

cador de tambor rotatorio por calentamiento directo, al vacfo.

Capacidad requerida : 4996.96 kg/oarga con 21.2 4 de humedad promedio

. 4996.96 (G.212)  4996.96 (0.788) 3
Volumen 3 599 .57 + 230 = 4,261 m

Carga recomendada 1 80 % del voldmen libre del tanque rotatorio,

con 20 % para aspas y espaoic de giro del mate

rial.
Voltmen libre + 4.261 m°> + 4,261 (0.2)/(0.8) = 5.33 v
2
(» - 4)%1 47
agfmismo s vlibre = 7 , 8i drecom.- 0,25 D y

L=70D

Donde: D = didmetro interior del tambor, L = longitud del tambor y

d = didmetro exterior del rotor., Entonces las dimensiones del tambor son:
4
v,(4)(16) 'y

P -\ Iy Everd C £75.33(4)(16)/41 (1)(9)7 ~ = 1.199 m , por lo
que & = 1.199 m/4 = 0.2997 m y L = 7(1.199 m) = 8.393 = . Por lo que aprc
ximando D=1.2 m 4, d=0,3 m y L=8.4 m

Area de transferencia disponible, si se considera que el medio cale+
factor pasard por la chaqueta exterior del tangue y por el rotor hueco (rg
oomendaocidn dada, el tamafio del rotor; Perry 3a ed.) 3

A= (D+)T T =1.58.4)(3.1416) = 39.584 n°

Cantidad de agua a evaporar, si los requerimientos U.S.P. indican
H = 0.5 % , se planteardn como méximo 0,3 %

HHZO

Segin la U.S.P. , el seoado deberd realizarse en cuatro horas a 80°C

= 4996.96 (0.212) - (3937.61)(0.003) = 1047.543 kg de agua.

de donde 1
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E =(261.886 kg/h)/(39.584 m2) = 6.616 kg/h n?

REQUERIMIENTOS CALORICOS

Se utilizard un vacfo de 500 mm de vacfo/585 mm Hg manométricos (en la
de México), o sea una presién absoluta de O.11 kg/om2 y lo que determi-
una temperatura de saturacién de 47.3 °C y un calor de vaporizacidén de
.85 xcal/kg « Si 12 temperatura promedio de entrada de los cristalss al
ador es de 20 °C , tendremos:

Calor sensible = 4996.96(1.0)(47.3 - 20)

136,417.00 kcal

Calor latente = 1047.543(570.85) = 597,989.92 koal
Calor total a las 4 horas = 734,406.92 kecal
Calor por hore = 183,601.73 kecal/h

Si el coeficiente de transferencia de calor recomendadc para este ti
de secadores, que emplean agua caliente como medio calefactor, es de
koal/h @2 °C , la diferencia media de temperaturas serd:

AT, = Q/A U = 183,601.73/120(39.584) = 38.65 °C

El gasto de agua requerido para secar los cristales serd de:
Q

183,601 .73
W = - = R
B0 ra secado | CP (T - AT~ (1)(80 - 38.85) 4,440.19 kg/h
.19 ke
- 4,440.19 2/b = 20,12 GPX

971.83 kg/m> (60 min/k)(3.785 1/gal)

la tuberfa de alimentacién de agua recomendada serd de 2" ced 40, lo
permite una velocidad de 2,30 fi/sez 6 0,728 m/seg , y un AIHOO w 0,561
= 3,94 x 10“2 kg/cm2 .

POTENCIA REQUERIDA POR EL AGITADOR:

P = 2.2(L)(D) (Perry 3a BEd.)

P = 2,2(8.4)/1.2) = 22.176 HP

Se reoomienda el uso de un motorreductor para disminuir la velocidad
oder emplear un motor mds pequefio, considerando que la velocidad de giro
rotor (recomendada) es de 10 rom . Si se utiliza un reductor de 1/10 se

rd emplear un motor de 2.25 HP .

CONDENSADO DEL VAPOR:
Gasto = 1047.543/4 = 261.886 kg/h
Kedio refrigerante = agua a 18 °C

Si se emplea un condensador de chorro y suponiendo gque la temperatura
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de salida del ague es de 30 °C:
WL+ HB) +w(t, - ta)
(¢, = t,)

donde: w = gasto de vapor & oondensar, en kg/h

vagua oonsumido/hora

L = calor latente de vaporizacién a la presién y temperaturs
de trabajo, en koal/kg

H = calor de gobrecalentamiento = O (para eate casc).
t°= temperatuara del vapor, en °C
te- temperatura de salida, en °C

tws temperatura del agua de enfriamiento, ean °C

Ve 261.886(570i§5235 st&isss)(51,3 = 30) _ 12,835,688 kg/b

G = V/60 (0.0167) = 3.5726 1/m = 0.94 GPM

4.2,2.7 CALCULO DL LOS EQUIPOS AUXILTARES.
4.2.2.7.1 BOMBAS.

Para el proyecto de instalacién de una planta de esta naturale:
se recomienda el uso de bombas centrffugas en todos los casocs, ya que su
funcionamiento, eficiencia, manejo y mantenimiento son excelentes. Los ve
dedores tienden a proveer de bombas cuyo flujo nominal es de 15, 25 y 130
mayores que el promedio de desoarga requerido, ya que es esencial provee:
de un margen de seguridad que permita afrontar variaciones de descargas,
filtrados de aire, accidentes menores de la operacién, etc.

Las velocidades de flujo nominales rzcomendadas para el tipo de flu

dos que se manejan son: (expresadas en ft/seg) 1

SUCCION DESTARGA
Agua 3 -4 4 -8
Licores madres de edsorcién
o de defecacidén.y de orudos 3 -4 4 - 6
Licores defeuados y lechadas 1.5- 3 2.5~ 4
Lioores concentrados 1 =1.5 1.5-2.5
Magma oristaline 0.3=0,7 0e5- 1

Dimensionamiento 1 la potencia de las bombas se estimé en funcidén «
la férmulas

P = Q(HE + h)/55 e
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dondes Q = gasto volumétrico
H = carga hidrostdtica
h = pérdidas en la ocabeza

e = eficienocia

B-1 Manejard lodos y licores de lodos, asf gomo lechadas de filtro
ayudas. .
Gastot 5,500 1/30 min = 183.3 1/min = 50 GPM
Potencia recomendada: 1.5 bHP
Carga disponibla: o5 £t y 13.7 £t después del filtro.
Modelos recomendados : 15 FH2 Jaocuzzi o equivalentes, impulsor
de 7 31/32 in de bronce { para evitar excesiva corrosidén), to-
talmente cerrada, de 2" de descarga y 3" de sucoirén.
Motor: 1750 rpm , 60 Hz y 220 V
Efioiencia mfnima: 0.55

B-2 Manejard licores clarificados de T-1
Gastot 11,200 1/30 min = 373.33 1/min = 98.63 GPM
Potencia requeridas 2 bREP
Carga disponible 50 £t(15.8 m), mdxiga 70 £+ (19.5 m)
Mcdelo recomendado: 2FH2 Jacuzzi o equivalente. Totalmente ce
rrada con 1.5" en la succibén y 1" en la descarga.
Motor: 1750 rpm , 60 Hz y 220 V monofdsico.

Eficiencia mfnima: 0.70

B-3 Manejard lechada de cal.
Casto 1453 1/5 min = 790 1/min = 76.8 GFPM
Potencia recomendada: 1.5 bHP
Carga disponible: 50 ft (15.2 m), mfxima 55 £t (13.7 m)
Modelo reccmendado: 15 FH2 Jacuzzi ¢ equivalente, a prueba de
goteo, ocon impulsor de 7 1/4 in , succién de 3" y descarga de
2n .,
Motors 1750 rpm , 60 Hz y 220 V monofdsico,
Eficiencia minima:0.70
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B-5

B-6 7
B-7

B-9

B-10

Manejard liocor clarificado de TA-3 a C-1 .

Gasto: 4,000 1/h = 66,66 1/min = 17,7 GPM

Potencia recomsndada: 0.5 bHP |

Carga disponible: 60 £t (18,3 m), mdxima 68 £t (22 m) .
Modelo recomendado: C5DS1 Jaocuzzi o equivalente, con impul-
gor de 4" , succién 1 1/4 in y descarga 1" , a prueba de go-
teo.

Motor: 2900 rpm , 60 Hz y 220 V monofZsico.

Eficiencia mfnimas 0.70

Manejard aguas madres de la centrifuga a los tanques de alma

cenamiento. Mismas caracterfsticas que B4 .

Mane jardn aguas madres de los tanques de almacenamiento a los
tanques T-1 8§ T-2, y a los evaporadores. Mismas carecterfsti-

cas de B4 .

Haﬁejaré soluoidén oon carbén del adsorbedor T-2 hacia los fi}l
tros.

Gastot 15,000 1/30 min = 500 1/min = 132 GPM¥ = 150 GPY
Potencia reaomendada: 3 bHP

Jarga disponible: 60 ft (18.3 m), mdxima 70 £t (21.3 m)
Modelo recomendado: EM3 Jacuzzi o equivalente, a prueba de go
teo, impulsor de 8 1/4 in , descarga 3" ¥y succidn 4" .

Motor: 1750 rpm , 60 Hz y 220 V monofdsico.
Eficienoia.minima: 0.75 .

Fanejard asua de los calentadores a cualquier tanque y &l se
cador S-1.

Mismas oaracterfsticas que B-2,

Manejard agua desde la cisterna de almaoenamiento hasta la to
rre de enfriamiento y de.alli a los cristalizadores C-~t1, C-2,
C-3, C~4 y C~5; a los condensadores de S-1, E-1 y E-2, asi ag
mo a todos los tanques TC-1 y TC-2, & todos los lugares de la
planta para limpieza y lavado.

Gasto: 750 1/min = 200 GPM

Potencia recomendada: 5 bHP .

256



Carga disponible: 90 £t (27.4 m), mdxima 130 £%t (37.8 m) .
Modelo recomendado: S5EN3 Jacuzzi o equivalente, con impulsor
de § 7/8 in , descarga 3" y suocidn de 47 .

Motors 1750 rom , 60 Hz y 220 V monofdsioo.

Efioieraias 0.70

las bombas de los evaporadores y de los equipos de tratamiento de a-

se consideran como parte de estos equipos.

2.T+2 TORRE DE ENFRIAMIENTO TE-1.

Se recomienda el uso de una torre de enfriamiento del agua de los
talizadores y del secador, ya que &ste constituye la materia prima de
T consumo en la planta. Esta torre se recomienda de tiro inducido, con
.cidad para enfriar 750 l/min mfnimo de agus proveniente de los equipos
:ionadog, desde aproximadamente T5°C hasta 18°C ., Dependerd esta tempera
, de 1a ubicacién de la planta, ya que no podrd descenderse por abajo de
;emperatura de bulbo himedo del lugar.

Se recomienden empaques de maders, oon disefo de innecesario lavado,
superficie mojade rApida y mdximo contacto del agua con el aire, con
;ribuidores colocados sobre el relleno, para mejorar la distribucidn del

. a enfriarse, y elimiradores de agua entre el relleno.

2.7.3 EQUIPO DE TRATAMIENTO DE AGUAS.

Se requiere en la planta el uso de ague previamente tratada. Da-
los altos requerimientos de agua, se recomienda que se utilicen filtros
rena para dar al agua de proceso un mfnimo tratamiento. Para el agua de
do de los cristzles, especialmente de los provenientes de adsorcidn, se
mienda usar exclusivamente agua tratada con un equipo de intercambio id
 (ze0litas), el cual deber{ tener una capacidad suficiente para propor—
ar un mfnimo de 200 1/min . Deberf contar con tanque de zeolitas catié-
g, y de ser posible también anidnioas, con tanque de almacenamiento y
ogeneracidn (con a1 u otros agentes), as{ como bomba anexz. Para el
po de tratamiento de agua de la caldera, el gasto recomendado serd de
rimadamente 25 = 30 GIM , con alta eficiencia de clarificaoién para im=

T incrustaciones en ¢l squipo generador de vapor.



4 2.2.7.4 GENERADOR DE VAPOR QV-1 (CALDERA).

En toda planta de prooeioA uno de los servicios réds importantes .
el vapor para proporcionar medio de calentamiento a todas las operacionesa
unitarias que lo requieran. Por ello, la planta deberd contar con uma cal:
dera con capacidad suficiente para poder satisfacer los requerimientos de
vapor, tanto del proceso como de las instalaciones y edificios.

Los requerimientos mfnimos de vapor por dfa serdn de aproximadament:
11,120,33 m>/dfa o sea 464 »>/b , los cuales equivalen @ 1,750 kg/h aprox:
madamente, oén una presién requerida de 40 11)/1112 y 500 °F de sobrecalent:
miento.

Eatos requerimientos permiten recomendar un generador de vap.r con
precalentamisnto, de tubos de humo horizontales, con tambor longitudinal,
oon una capacidad de 100 a 120 CV, por combustién diesel, ocon funcionamier
to automftico. la capacidad de una caldera de este tipo es de 2,500 kg/h
de vapor, con una presién mdxima de 100 a 110 1'b/i.n2 3 Tequiriendo equipos
integrados de sobrecalentamiento, los cuales estdn generalmente inclufdos
en el generador. Se recomienda uso de agua tratada, precalentamiento de &g
ta con vapor recirculado, uso de antiinorustantes, as{ como un tanque de
Teserva de combustible ocon una capacidad equivalente a 15 & 20 dfas de ops
racién contfnua, 6 avn mfs en el caso de que la planta se encuentre en un
gitio de lento reabastecimiento de combustible.

4.,2.2.7.5 HOLINO, REVOLVEDOR DE CAFEINA PURA N-1 ,

~ Para los requerimiertos de esta planta, se necesitard un moline
con una oapacidad aproximada de 2500 a 3000 kg/h de molienda. Easto me debe
ague durante la operacién de secado se forman gmmoa-, y uno de lom -roquuj
mientos de la ocafeIna U.S.P. para venta, es el que sea un .polvo fino_al ax
vasar. Bs reoomendable que el molino cuente con una revolvedora-homogeiniz
dora integrada, para de esta forma poder homogeinigar la cafefna a la ve=z
que se muele. La salida del molino debe ser de aproximadamente 300 mesh pa
ra poder oumplir los requerimientos U.S.P.

4.2.2,T7+6 GENERADOR DE ELECTRICIDAD. _

Se recomienda que la planta cuente oen su propic generador de e-
lectricidad, para asf no tener que detener la producoidn por interrupoio-
nes en el suministro de energla eléotrica. El generador recomendado para 4«
tamaiio de la planta, equipos e inatalaciones, es unc que dé§ aproximadament
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e 200 a 250 Kw/h , de corriente triffsica o monofdesica, 220 V , 60 Hz .

os cdloulos de éste se consideran fuera de lon lfmites de este trabajo.

«3 LOCALIZACION DE LA PLANTA.
la planta debe estar localizada cerca de puertos donde pueda ser recibi

8 o embarcada la mercancfa, asfmismo en un lugar donde haya suficiente can
idad de agua.

Para esto se proponen tres sitioss

a) En los alrededores de Xalapa, Veracruzj debido a que 4sta es una
iona cafetalera. )

b) En los alrededores de Tapachula, Chiapas; debido a que es aquf
londe la empresa INMECAFE piensa poner su planta descafeinigadora.

¢) En los alrededores de Villahermosa, Tabascoj debido a que el go-
yierno del estado estd llevandc a cabo un plan de industrializacién de és-—
e, y estd dando facilidades para la instalacién de plantas industriales
m todo el estado.

Considerando las facilidades vproporcionadas por el estado, disminu-~
vién de costos de fletes, mano de obra, etc. 3 comunicacién; cantidades su
‘icientes de aguaj etc. SFE RECOMIEFDA LA ZONA INDUSTRIAL DE VILLAHERMOSA,
'ABASCO.

.4 ANALTSIS ECONOMICO.,

Para la realizaocidn de este anflisis, se recurrié a diferentes fuentes
ara la investigacién de los costos. En algunos cagos se ponen Unicamente
los requerimismtos afnimos, debido a que ya en la marcha deben ser afina-
loa .

A ocoutinuacidén ge enlistan los costos de instalacién, produccién, etc.

equeridos pare la instalacién de la plantas

TERRENO: 2,000 w’ x § 120.°° MN/m° 240,000,°°
EDIFICIOS; (incluye oficinas, bodegas,bafios, nave de

Proceso, etc.)y n00 n2 x g 716.00 ¥N/n? 860,000.°°
MUEBLES Y ENSERES: 60,000, ®°
LABORATORIO: (sin equipos espectrofotométrioos, etc.) 120,000,°°
HERRAMTENTAS : 50,000.°°

MAQUINARIA Y EQUIPO:
oconte eee
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T-1 y T2 $ 380,000.°° o/u (instalado)
TA-1 (instalado)
TA=2 (instalado)
TA-3 (instalado)
TA-~4, TA-5, TA-6 y TA-T § 70,000.°°0/u (instalado)
TA-8 (costo estimado) (instalado)
TC-1 y TC-2 _ $ 60,000.°°MN c/u(instalado)
C-1, C~2, C=3, C-4 y C~5 $200,000.°°MN c/u (")

C-6 - (irstalado)
P11y B-2 $560,000,°°MNo/u (instalado)
Cr-1 (descarga manual) (instalado)
CF=2 (desoarga manual) (instalado)
S-1 (completamente equipado) (instalado)
Gv-1 (caldera completamente equipada) (instalado)
TE~1{ (instalado)
A1 y A=2 ' $ 25,000.°9MN o/u(instalado)
P-1 (equipado) (instalado)
P2 (equipado) (instalado)
-3 (equipado) (instalado)
BOMBAS (con accesorios) (instalado)
M-1 (con aoccesoriocs) (instalado)
BASCULAS $25,000,°°M o/u (instalado)
EXTRACTORES 3 5,000,°9MH o/u {instalado)
COLECTOR DE POLYOS (instalado)
MONTACARGAS $16,000.°°MF o/u (instalado)

CARRO MONTACARGAS (de 500 a 1000 kg)
PLANTA DE LUZ Y SOLDADURA
TOTAL DE MAQUINARIA Y EQUIPO

INSTALACION ELECTRICA E HIDRAULICA

(asf coms tuberfa, vdlvulas, etc.)

PARA LOS CALCULOS SE EHMPLEARA UN 35 % del
costo de MAQUIFARIA Y EQUIFO 3

GASTOS DE EXPERTMENTACION Y ORCANIZACION

MATERIAS PRIMAS:

760,000,°9
90,000,°°
30,000.°¢
12,000,°°
280,000.°°
500,000,°°
120,000,°°
1,000,000, °°
1,000,000,9°
1,120,000,°¢
375,000,°°
790,000.°°
250,000, °°
430,000,090
60,000.9°
50,000,°°
170,000,°°
110,000.9°
12,000,9°
75,000.00
15C,000.°°
50,000,°°
20,000.°°
35,000.9°
32,000,°°
80,000,508

150,000.°°
7,661,000,°°

2,681,350,9°

500,000,

CAFETNA CRUDA = (150 cargas/afo)(5200 kg/carga) - 65,000 kg/nes

12 meses/aho
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65,000 kg/mes (s 115.99HN/kg) (precio en 1977) T,475,000.°°

CAL & (1@)5208)(0.281 - 128,00
CARBON 3 relag 12.50) 68,750.9°
B,0, s (152)(4!15%(11.60) . 6,960, 99
FaCl10 1 (150)(870)(2.50) | 27,187.50
rrmorvms ;  {150)(130)(4000) _ 65,000,00
B0, & (150)(9:43)(6-%) 10700
H0 1 (@)(?g)ﬁ-“l - 625.00
e gy (IS 200
en plomedio} 2

EQUIPO DE SEGURIDADs 15,000, °°
SEGUROS Y FIANZAS : ({por afio) 239,000,°°

PAGOS ANTICIPADOS ; (susoripoién a la Cdmara
Faoional de la Industria
de Transformacién. Anual) 18,400,°°

LUZ Y ENERGIA ELECTRICA
(8 240.°°MN/kg producido)(50,000 kg/mes) 3 12,000,9°°

GASTOS DE GENERACION DE VAPOR
(% 540.°°MN/ton)(50 ton/mes) 27,000,°°

ENVASES Y EMPAQUES : para envasar 50,000 kg/mes
a) Tambores de 50 kg de capacidad c¢/u
($ 80.°°MN/tambor)(1,000 tambores/mes) 80,000,°¢

b) Bolsas de polietileno (tantc para envasar
como para uso de p’inta, 1000 + 10 % )
(8 4.°°M¥/bolsa)(1100 bolsas/mes) 4,400.°°
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PACTOR DE POTENCIA CONTRATADO:

TRANSPORTES Y FLETES:

TELEFONOS:
TELEGRAFOS Y CORREOS:

PAPELERIA Y UTILES DE ESCRITORIO:

PASAJES:

TMPUESTO POR PARTE DE LA EMPRESA:(1 % sobre salarios)
PREVISION SOCIAL:(Seguro Social, INFORAVIT y botiquIn)

IMPUESTO PREDIALs

SATARIOS

2 INGENIEROS QUIMICOS
2 JEFE3 DE TURNO

2 CALDEREROS

1 QUIMICO ANALISTA

1 MECANICO  DE MANTENT
MIENTO

11 OBREROS

CONTADOR

SECRETARIA

AYUDANTE DE CONTADOR
EMPLEADO DE LIMPIEZA
VELADOR

REPRESENTANTE TEC—
NICO (VENDDOR)

- B b A A .

DEPRECIACIONES 3

3 18,000, °0MK
3 3,000.°°MN
$ 3,000.°9MN
3 10,000,°°MN

$ 6,000.99MN
3 2,400.°°MN
$ 12,000, °°KN
$ 5,000.99MN
$ 6,000.°0MK
$ 2,400,°°MF
$ 2,400,°°MK

$ 10,000,°°MN

MAQUINARTA Y EQUIPO (a 10 afios)
EQUIPO DE SEGURIDAD (a 10 afios)
HERRAMIENTAS Y UTEN

SILIOS

IDIFICIOS { PLANTA Y

OFICINAS)

MUEBLES Y ENSERES

(a 10 afios)

(a 30 afios)

(PLANTA Y OFICINAS) {a 10 afios)

EQUIPO DE LABORA
TORTO

AMORTIZACIONESs

(a 10 afios)

262

(3 400.°9MN/ton)(50 ton)
MANTENIMIENTO ; {refacoiones y accesorios)
MATERTAL LABORATORIO:{$ 0.10 MN’kg producido)(50,000 kg)

O/u
O/u
O/u
O/‘l

® fa

c/u‘

25,000, °
20,000, °
65,000, °
5’000.01
3,500.04
2,000,0
1,500,
3,000.9
1,382.0
21,375.°°
200.°°

36,000,
6,000, °
6,000.9¢

10,0009

6,000,°°
26,4009
12,000, °°
C ,ooo.m
6,000,
2,400, °¢
2,400,°¢

10,000, °"

63,842,
125.0(

417.9¢
2,150,°¢
500,°

1,000, °¢
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GASTOS DE INSTALA

CION (& 20 afios) 10,713.7°
GASTOS DE EXPERTMENTACION
Y OROANTZACION (a 20 afios) 2,083,°°

OTROS GASTOS (GASTOS VuRIOS)  (pos mes) 10,048,9°



$o¢

COSTO DE PRODUCCION
(PARA 25 y 50 ton/mes y 300 dfas hdbiles/afio)

CONCEPTOS COSTO VARIABLE COSTO FIJO COSTO DE

MATERIAS PRIMAS @ (+) $/ton USP (+) $/kg USP PRODUC , /MES
(+) 8/50 ton
1) CAFEINA CRUDA 149,500,00 149.50 7,475,000.00
2) CAL 14.56 0,02 728,00
3) CARBON 1,375.00 1,38 68,750,00
4) PEROXIDO DE HIDROGEN, 139.20 0.14 6,960,00
5) HIPOCLORITO DE SODIO 543.75 0,55 27,187.00
6) FILTROAYUDAS 1,300.,00 1.30 65,000,00
7) ACIDO FOSFORICO 14.14 0,02 707.00
8) AcUA 12,50 0,02 625,00

9) OTROS REACTIVOS (1CHn04,
B,S0, ¥ coz) 500,00 0,50 25,000,00

FROCESO;

a) DEPRECIACION EQUIPO _ . 63,842.00 63,842.00

b) DEPRECIACION EQUIPO DE
SEGURIDAD _ _ 125.00 125,00
©) DEPRECIACION HERRAMIENTAS - _ 417,00 417.00

4) DEPRECTACION EQUIPO DR
LABORATORTIO _ _ 1,000.00 1,000,00

o) DEPRECIACION MUEBLES Y
ENSERES . _ 500,00 500,00

£) AMORTIZACION GASTOS DE
INSTALACTON . . 10,713,00 10,713.00

&) AMORTIZACION GASTOS DE

EXPERIMENTACION Y ORGANIZA

COSTO DE

PRODUC . /MES
(+) 8/25 ton
3,737,500,00
364.00
34,375.00
3,480,00
13,593.75
32,500.00
353.50
312,50

12,500.00

63,842,00

125,00
417,00

1,000.00
500,00

10,713.00



g9¢

i)

SERVICIOS
1) ELECTRICIDAD

2) COMBUSTIBLES Y LU
BRICANTES

3) ENVASES Y EMPAQUES
4) TRANSPORTES Y FLETES
5) MATERTAL DE LABORATORIO

EDIFICIOS 3

a)

b))’

o)

DEPRECIACION EDIFICIOS
IMPUESTO PREDIAL
MANTENIMIERTO

PERSONAL

a)
b)
o)
4)
e)

VARIOS

a)
b)

o)

MANO DE OBRA DIRECTA
MECARICO MANTENIMIENTO
TECNICOS
ADMINISTRATIVO Y VENTAS

THPUESTOS SOBRE FRODUCTO
DEL TRABAJO Y PREVISION
SOCTAL

'
SEGUROS Y FIANZAS

FACTOR DE POTENCIA
CONTRATADO

VARIOS VERTAS Y ADMINIS
TRACIOFN ( tel., papele-
rfa, eto.)

240.00

540.00
1,688.00
400,00
100.00

350.00

400.96

0.24

0.54
1,69
0.40
0.10

0.35

0.40

2,150.00
200,00
3,150,00

38,400,00

6,000,00
46,000,00
35,400.00

22,020.00

19,917,00

2,083,33

12,000,00

27,000,00
84,400,00
20,000.00

5,000,00

2,150,00
200.00
3,150.00

38,400,00

6,000,00
46,000,00
35,400,00

22,020,00

37,417.00

2,083.33

20,048.00

6,000.00

13,500.00
42,200,00
10,000,00

2,500,00

2,150.00
200,00
3,150.00

38,400,00

6,000,00
46,000,00
35,400,00

22,020,00
28,667.00
2,083,33

10,024,00
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contess

4) SUSCRIPCIONES Y CUOTAS 1,334.00 1,334,00 1,334,00

D g —

TOTALES 163,617.15 163.80 287,834.33 8,176,239.83 4,232,037,08

De donde los costoas de producoién paras
50 t°n/ues = $ 163.53 MN/kg
25 ¥°%/nos = $ 169.28 MN/kg

(+) .= moneda naoional

Con los datos anteriores se grafiocard el puntc de equilibric para 1la planta propuesta, sabiendo que &l pre
oio de venta en el mercado es de $ 210.°° MN/kg (inoluido el 4 % de Impuesto Sobre Ingresos Mercantiles), de don
2; des ) )
* 50,000 kg X 210,2° = 10,500,000.°¢ = 4 % = § 10,080,000.°° MK de ingresos
25,000 kg X 210,%° = 5,250,000,°° ~ 4 % =« § 5,040,000,%° MN de ingresos
Paxe 50,000 kg/mes los gastos son = $ 8,176,239,83 NN
Para 25,000 kg/mes los gastos son = $ 4,232,037,08 MK
Siendo el oosto fijo en ambos casos = $ 287,834,33 MN
Con estos valores se hard ia grdfioa # 4,2 , en la oual se lee el punto de equilibrio, ( $ 1,500,000,**MN
aproximadamente). O puede ser ocaloulado mediante la férmula

COSTOS FIJOS COSTOS FIJ0S _
PUNTO DE EQUILIBRIO = n -
4  COSTOS VARIABLES 4 . {0ASTOS TOTALES - COSTOS FIJOS)
VENTAS VERTAS

= § 1,320,340,96 MH/mes (o sea el punto en el oual los gastom son iguales a los ingresos).



ESTADO DE PERDIDAS Y GANANCIAS
0 ESTADO DE RESULTADOS
{ FRIMER MES DE OPERACION)

VENTA (50,000 kg/mes)s 10,080,000, 00

menos:

COSTOS Y GASTOS 8,176,239.83
1,903,760.17

UTILIDAD NETA

menoss

IMPUESTO SOBRE LA RENTA

(semin el Artfculo 34 de

la Ley del Impuesto Sobre

la Renta, igual al 42 % de

la utilidad neta) 799,579.27

REPARTO DE UTILIDADES (8 %
de la utilidad neta) 152,300,.81

951,880,08

UTILIDAD REPARTIBLE

RENTABILTDAD

1,903,760.17

©'1,903,760.17

951,880.09
951,880,09

1,880,
SORRE QASTOS = 96.539.53 = 0.1164 = 11,64 % mensual neto.

1,880,
SOBRE CAPITAL = 3%?256:66%%66‘ = 0.3136 = 31,36 % amal neto.

O sea que la inversién se reocuperard en 3,19 afos, o lo que es lo

mismo en 3 afios 2 meses aproximadamente.
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MULIANES DE FISOS/MRS
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ACTIVO
OIRCULANTE (CAJA Y BANCOS)

(para 90 dfas de trabajo) 23,975,250, %
F1J0

MAQUINARTA Y EQUIPO 7,661,000,9°

EQUIPO DE SEGURIDAD 15,000.9°

HERRAMIENTAS 50,000,909

TERRENO (PLAFTA, BODEGAS, OFICINAS, etc) 240,000, ¢°

EDIFICIOS (PLANTA, BODBOAS, OFICINAS, eto)  860,000,%°

NUEBLES Y ENSERES (PLANTA, OPICINAS, sto) 60,000, ¢°

EQUIPO DE LABORATORIO 120,000.°°
9,026,000,°¢ CAPITAL
BOCIAL = 36,420,000,°®
o sean 36,420 sociones al poriador
DIFERIDO
de $ 1,000,% NN ®/u ,
SEGUROS Y PIANZAS 239,000,2° /anuales
OASTOS DE INSTALACION (ELECTRICA,
HIDRAULYCA, etc) 2,681,350.°°
GASTOS DE EXPERIMENTACION Y
ORGANIZACION 500,000,°°
FACTOR DE POTENCIA (CONTRATADO) 25,000,9° /anuales
PAGOS ANTICIPADOS 18,400.°°
3,463,750.°°
SUMA DEL ACTIVO 36,420,000,°° SUMA DEL CAPITAL 36,420,000,%¢
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CAPITULO V
ANALISIS Y CONTROL
DE CALIDAD

El control de czlidad es un conjunto de egfuerzos efectivos de los
lferentes grupos de una organizacidn para la integracién del dssarrollo,
31 mantenimiento y de la superacidn de la calidad de un producto, con el
in de hacer posibles la fabricacién y el servicio a satisfaccidén completa
2l consumidor y al nivel més econdémico,

En la frase "control de calidz=d", la palabra calided no tiene un siyg
ificadv popular de "1lo mejor" en seortido absoluto. Quiece decir "mejor pa
3 el corsumo, dentro de ciertas condiciones o estdrdareg". Estas condiecio
88 3ong

2) Uso rTeal.

b) Precio de venta del producto,

Lz calidad del producto debe considerarse como algo que tiers rela-
ién con el precio del miemo.

La palabre "control” representa un instrumerto pare uso de ejecuti~
og, ¥ enclerra 4 aspectos:

i) Establecimiento de esténdares de calidada

ii1) Estimacidn de la concordancia con los estindares.

iii) Accidén cuando se sobrepasan los estédndares.

iv) Proyectos pare el mejoramiento de los estdrdares,

Se hen segnido en la industria algunos métodos de control de calidad,
or muchos alios. 1o nuzvo en el enfoque moderro del control de calidad es:

i) lLa integracidn dentro de un programa adminietrativo gereral de
ctividudes.

ii) La adicidr a los métodos de pruebes de tiempo en uso, de ruevas
oonologfas decl control de calidad, que han sido encontrades Gtiles con re
poién al problema de le confiabilidad, enfatizando lea importarcia del di-
sio del producto y la precisidn en su fabricacidr.,

El control total de 1la calidaa es un auxiliar, no ur suostituto de
55 trabajos de disefio; ni de los buenos métodos de manufsctura, ni tampo—
» de la acuciose eotivided en le inspeccidn, siempre requeridos en la rro
jccién de articulos de alta  calidad, como es 8l c2s0 Que nos incumbe.

la diferercia en el atague para un proceso de fabricacidn er mesa,
smparado cor la produceidén en lotes o fracciones (como es el caso de la

wwveatigacién a nivel laboratorio o vlanta piloto), es que las actividacdes
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49l control ds calidad en el primer ocaso se corstrifie al productc, en t
to que en segundo, la stencidn se fija en el control del mismo proceso,

. Los detallos de cade programz de control de czlidad, se deben ela
rar de modo que satisfagan las necesidades individuasles de cada plante.
médula de la aplicacidn del control d: calidad, es el control en el sit
mismo de la produccidén, durazite los procesos de disefio y manufastura, 4
maenera qus =¢ impida calidad medioccre ¥ el tener gue corregir mala cali
después de haberla producido.

Los berefioios del control de calidad soni mayor cztided de disefl
producto, reduccidn de costos de operacidn, reduccidn de pérdidas, mejo:
mi2nto en la moral 4sl trabajador y reduccién de tropiezos en la lirsa
produccidn,

Los factores que afectan la calidad de un producto puedern 2ividir:
en 2 gruposy

i)E1 tocnoldgico: méquinas, materiales y procesos.

ii) E1 humanos operedores, jefes de taller y otro pezsonal ex la

pafifa, Este ea el wds importante.

%1l control de calidad encuentra cabida er todas las fases de los
cosoz industriales, envezando con las egpecificaciones impnuestas por =zl
sefio, el ergambls, hasta 21 empaqus y ervio del producto al corsumidor.

Las tareas del corirol A= calidad song

i) Control de rnuevo disetio.

ii) Control de rocepcidn del meterial.
1ii) Control del producto,

iv) Estudios espsciales del proceso,

Loz implementos del contrcl de calidad incluyen métodos estadistit
mé+todos administrztivos, métodos analiticos, etc.

Todo progruma de control de calidad debe disfrutar 2el apoyo deoic
20 de parte de los més altos direotivos. Si ¢l apoyo es débil o inciert
es muy problemdtico gque el resto de la organizacidn la acepts y cumpla
8i.

El control del proyecto comprende el establecimiernto y la sspecif
cién de lo que so reaguiere scbres costo de calidad, eficiencias ds calid
y mormas de confiabilidad de la calidad de un produoto, jrcluyendo la e
minacidn o localizacidén del origen de posibles dificultades en 1la calid
antes de.que g2 inicie la pro@uccién formal,

T zontrol del material adguirido, comprende la recepcidn y almac
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miento, & les més econdmicos niveles de czlidad, de s6lo aquellos productcs
cuya celidad estd de acuerde con los resguerimientos de lae especificeciones.
El control del producto comprerde el control de los preductos er ¢l o
riger ds su produccidn y durante su fabricecidén, y durante su aplicacidn en
el servicio, de tal manera que todw separacidén de su czlidud con respecto «
las cspecificuciones, puede corregirse antes de quo &e DroduZCan nuevos lo—
tes defectuosog,
En lz industria farmacedtica, y especificemente en 1s de los zlcaloi-
des que rnos involucra, el oontrol analftico es riguroso y exacto, por lo
que en el anteproyecto de una plenta de tal naturaleza es de vital importarn

cia el renglén analitico cemo implemento del control de calidud,

5.1 PARTBES DEL PROCESC DE REPIN£CION DE CAFEINL QUE REQUIEHEN COKTROL DI Ch4
LIDAD. '
Pura las condiciones requeridzs en el presents tradbajo, dividiremos el
control analftico en varias etepas, & saber:
i) Control de meterias primas.
ii) Control de productos en nroceso: licores y eristales.

iii) Control de producto terminadc.

Felas1 MATERIAS PRIMLS.

Entre las muterias primas utilizadzs en el proceso de refiracién pro-
vuesto, la mds importante es, por supuesto, el crudo de cefeina proveniente
de procesos ertractivos. Pero es importante que log otroe productos utiliza
dog como auriliares en lu purificecidén de &stos sean tambiér & una natura—
leza y congtitucidén constante, que gurentice un uso adecuedo y eficiente.
De acuerdo a egtas congidcrzciones, las especificaciones que lus materius
primas deberdn cumplir song

I) CRUDOS DE CAFRINA.

Los crudos son adquiridos en el mercado en funcidén &l contenido de
alcaloide que éstos contengan, por lo que una purte importente del control
de éstos es una andlisis de pureza. Esto es generalmente reelizado tanto
por la parte compradora como por la vendedora, ¥y en ooasionee se requiere
de tercerias, o sca analistas indeper.dientes, cuye determinacidn es mutua—
merte eceptada por las purtes en la tranecccién comercial. En gencral, pue-
de afirmarse que, por converio, los crudos no deben disminuir de una purezs

pravitmente estipuleds (rormalmente 80 %), so pena de castigos exn €l valor
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zz+ipulado.

Egta erpecificacidn o5 tmes Az int=m4s somercizl, pero tambidn consti
tra la bese del tratumicrte guo estos crudos Aeberdn recibir ya que, como
hamos vieto, ro to?ns loz ~™idos rTeciben igual trataemiznto, sine gu=a, eor

furcid» 221 conterido del clzwloddz c2 »azlizz 2l hilorre de materizles To—

o

Sin emboreo. =< 272mds necesario para la selseccid~ s lar condicziercs
del procsso 2l conocimicrto de otros czrsctevwisticas de los crudos, como
sor; 2l mitodo 2vtrzctivo emplzcdo para su obt-n2idrn, ya que como hemos vis
to lz rzturzlezu dr f-ton se vz afsctadz grindsmaorts por el -olvert: omrplea

)

»1 contorido

do er su extraceidn; el tipo de impurezes jque éstos conteroun;
de humedod y, més ~srecificamente, ¢l contanido de salas (focfaz os)
ria colorida soluble, gue constituyen oarimertros importintes a determir
por los tdcnico~ del prnceso.

Para un exacto aniflisis de estos parimentros es sumements imoortante

o

1 método d2 muesir:o jus ce utiliern, yz ¢i2 1z muestrz sujet2 2 lo= =rndli-

Z =21 renresentativa de todo el lote er =2stnudio. Este mussireo de-

ey

ard entonces incluir muestras periféricss y certriles de los saces en los

cuales son genaralmerte envasados log crudos, Yo 27 nacc< rio muestresr to-
d0s y coda uno de los szcos, selvo el czco A2 consistir <1 lots or una remg
sa adquiridz & un nusvo provecZor. Generalmente ce mnestr=s ura parte signi

ficativa del total; asi, por cade 100 rzcos se mueztireszn de 18-20 gicoz, en

forma alevtoria. Para ello se utilize un wmuestrazdor z2decuado; se m2zclan
luezo las muestr:s, con 10-25 g por sesco muestre-“o. -~vitando moler pzvz no

K]

digmirvim »1 conterido 22 hwme2ud, lo gque rroducirfa errores ern la medicidn
de la pureza.

Lz humedizd ~2 d2termira primersmsnte vor simple desecacién e tempera-
tura adecuzde, durante vn tiesmpo 2x3zcuzdo. Posteriormerte se reclize un ané
lisis del tipo de impurezaz {irsolubles por solubilizacidn y filtracidn; so
lublas vor difer - zia con el contenido de 2lc=loide, er ur 2nflisis ndecusn-
d0; color por turbidimetrfa o absorciome 2.). El cortenido de sz2les ce 13
termina independiantements. los mftodos anzliticos recomsndrdos se descri-
ven mis a2delante.,

II) CARBON ACTIVADO PARA L ADSORCIOF

Iste carbdn Adzcelorarnte as muy imnortznte ~n 21 proceso, dado gu

o1 furcida es eliminer el color y lam impurezas solubles, por .lo gue debe

sarantizor upe buenz oficiencia, Y2 hemos hablado gue para que ésta ssa 6p—
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&, deberdir combirars- los factores cantid»d eumpleada por kg de alczleide,
snpc de reaccidn y temperatur: de reaccidn; pero, ademds =5 necesnrio que
carbén empleado cumpla con los rejuisitos prefijados de celided. Para el
>ceso se he eacogido un carbbén activado de maderaz puro, de cardcter £cido,
polvo fino, totalmerte seco, de color negro, inodoro, insf{pido, libre de
teria arerosa y cuyas esdecificaciones comerciales son: tamafo de partfcu
de 200-350 mallzs, densidud de lacho seco 0.336 a 0.432 g/cmj, con didmg
» de poro promedio de 8-30 K { cm.8 )} ¥ con &drea-superficie de 1000-1500
/g,

Para la constatacidn de estus czracteristicas, se recurre a los undli
3 de color y pH de filtrados de soluciones traotadas con €1, de voder de
soloracién, etc. Para la daterminacidn de los parimetros de rezccién se
quirdn los métodos recomendzdoa er el capitule IIT.

ITI) CAL PAR4 LA DSFECACION.

La cal emplezda en el proceso debsrd cumplir con los siguienies

iuizitoss

Deb=ri calertarse en unos minutos cuzndo *rutada con la mitad de su
i0 de aguk, Debard formar ura crema susve después de mezclarla con 10 ve—
3 su peso de ugua; esta crema no deberd contener mds del 10 € del peso o-
jinal en grumos que no pusen a través de unz mella, fira, y la mzyoria de
les grumos dcberdn ablandarse en un tiempo de una hora, Conterer un méxi-
% de silicio, S8xido de fierro, Sxido de aluminio y 6xido de magmesio, de
» cada uno.

Bn general, puede tomzrse los siguientes estdndores para el uso de

:OH)2 en polvo, como defecantes

Ca(OH)2 disponible 97.0 %
Ca0 eguivalente 73.43 %
€2C0y 2.04 %
Cad total 74.57T %
Silicio 0.40 %
Oxido de Fe 0.08 %
Aluminio 0.17 %
Magnesio . 0.17 ¢
Eso3 0.059 %
Pérdidas por ignicidn 24.47 %
Finura 300 mesh

Deberin realicerze »ruebag de requerimiontos de def=scarte, de mcuerdec
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& la2s técnicas descritas em el capftulo ITIT.
IV) ACIDO FOSFORICO.

El uso de 4cido fosférico como auxiliar en la defecacién, ss fu
cién del contenido de fosfutos en los crudos, por lo que deberd ser basta
te puro. Disuslto =n agua destilada para formar una solucidn cuantitative
3F0
en 1,000 ml de agra demtilada, titulada con soluoién 1 ¥ de NaOH, usanio

recomendédndose 1 N, es preparadz bajo las siguientes normass 93 g de X

molftalefna como indicador (vire de inoolorc a azul) ha2stz un TH de 2DTOX

9.7y t2riendo en cuenta que 1 ml de sol. 1 ¥ de FalH = 0.049 2z de 53904.

El H3PO totalmente puro debe cumvnlir con las siguientes caracteriz

4
caes
H3PO4 75.68 %
Fosfatos como P205 54,73 %
Aierro menos de 0.03 %
Plomo 3 ppm
Arsdnico oomo A3203 0.2 nom
Pluor 1 opm
Color tranen>rente acnose

¥) L FTPOCIORITO DE SODIC O GALCIO.

Como agente auxili=zr blanquéﬂrta, 21 hinorlorito Ae sodio, o inc
=2 el de calcio, se encuantra en la forms de una solucién dilufde (generz
mente al 12 %), pero también se le puede adquirir em la forma sélida deno
nade Sucroblanc. En el primer caso, la solucidén comercial es de color sma
llento transparente, con ligero olor & cloro, mientras que en el segundo
trata de un polvo blanoo granular o en escumas, el cual puede ser afiadido
directamente, en la proporoién adecuada, a la solucidn a blanquear. E1 mu
jo de tal agente ha sido descrito con mayor detalle en el capitulo IIT.

V1) FILTROAYUDAS.

Se utilizurén tierras diatomdceas, que gon corazas saliceas de
verszs distoméccas, especialmente de los géneros Gallionella, Melorisa, N
vicula, Cynedrz y Guuphonama. Son polvos blancos voluminosos, de origen a
mal, formz?0s wor ailioe de alto grado d¢ puresa, Pueden absorber iprov;m
dements 4 vooos 3u preo A2 17gvrides, To 2aben corterer mds del 15 7 de huw
dzd. Debon dar un Piltrzdo incoloro ¥y nautro al ponel tormasol onondo z¢
hierven con 50 ce de agua destilade 10 g de ellos, ror 10 min; 5 cc de o7
£iltrado tratados con 5 gotas.de ferrocizrnro votdzico, no dshexm mroducir

rolorecidn czul, gue 27 indicio de enles Pérrioas solubles, Ademds, 1 = 7
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tierra diztomicea, con 25 cc de HC1l dilufdo, no deten dar efervescarciz,
signo de coroonatos., Hirviendo la mezcle por 10 min, y filtrando, el filirz
10 no debe dar ninguna turbidez azl agregar almin~s gotzeg de EaClz, irdicio
d2 sulfatos. Por lo gereral, ce recomienda conservarlzs en wn lugzm 32co
en recipiernte hermético,

VIT) PEROXIDO DE EIDROGEKNO.

Se utilizard aolucidn de perdxido de hidrdgeno 21 50 %, la cuel
tiene las siguientes curccteristicas; 1lfquido incoloro, transparente, f2
dernsidad 1.57, meros del 0.1 7% de scles disueltas, envaszdo sn tembos de a—
luminio o plistico. Peligro en su manejo.

TIII) SOSA CAUSTICA.

Se recomienda como bagificante y precipitante. La calidad comer
cial, en escamas, de color blanco, de 98 % de pureza es bastante aceptabla
para los requerimiertos del proceso.

IX) AGUL DE PROCESO.
El agua smplzzda en la planta, principelmente pzra recibir o disol
ver cazfefna, deberd ser 1lfmpida, inodora, incolora, neutra o ligeraments ol
czlina, tlands ¥ 2xenta en lo més vosible de metales pe~2dos. Rl aguz de 1=
vzdo de los cristales de adsorcidr, que son vz bastante ovuros, deberi ser
praviamente tratsadi cor intercambizdores de iones o covn zdzorbantzc. Tl a-
gua de la celdera deberd ser igualmente trateds, para evitar incrustacionci.
%) CIOROFORMO.
Bl cloroforme =dlo sc utilizard en 2l proceso como auvili-r pare
12 4ptima recuperucidr del 2lorloide adsorbido er el e=rbdén zctivado
exhausto. Auniue este dltimo trateamiento puede ser rsalizado cr la plante
provuzste por medio de ¢ ;a caliente acidulada, para ro incurrir en gastos
excesivos de equipo y provocar innecesariz complejided al proceso. El clorg
formo requerido para una extraccidn con solverntes, si se utilizara er la
plinta, serf{a: incoloro, de olor penetrante, densidad 1.489 2 20 °C, punto
de ebullicidrn de 61.2 °C, con menos del 0.5.% de zgua; guard=do en recipien
tes cerrados observando medidee de seguridad, ra que e zltomerte térico
cuznio 2¢ inh2l-do. Se volatiliza rdpidamente a temperatura ligerzmente su-
perior a la del ambi-rte,
X1) B,T0, TYDTUTRIAL IE 98 4,
Solucidn i« colér-émbar srisacso, fusrtemenrte corrosivo, gque dabds
r# saz menej: ic ~on alzimns precavcionss, especlalmsnte al afladirla 21 agua

¢ licorzs r~ ¢ la renceidn de uolubilizecidn del dcido 2s mumimerte vio-—

-~
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lenta y exotdrmica, Ss vtilizaeri exclusivrmeuts on el procesc como rautrali
zarte de excoesos 7= cul en las scluciones dofecudrs, asi como agente acidul
zante de 1o solucidn 4= axtrecto de log curbones y tortas de cal,
ZIT) KMnC4 .
561lido 4= color violeta obscuro cw3i ragro daz brillo azul acero,

afs zoluble

s mayer touvarntera pero generalmente imsolutls (1 g a-

YMn0,/2% co de 320 e 25 °2), m1 KI\'mO4 técnico, as de una pureza de 99 2
g
99.5 7 ligeramente immurificzdz nor MnO, K,soi XC1, YClOi,‘KnO3 ¥ NaMnO4

Se recomiends gu~rdsr en recipientas harmfticos ¥ observsr riguros-s meAidas

fa

@ a2omridgd A2hido L e te pn omur Tuerts oridanta,

n

ottt METODOS DR ANALTSTI PiRY LAY MAT'RIAS PRTIS.

Setet.7.1 CRUODOS M CAFEINA,
4) Humedad,

Se vesaz ' musstra de 25 g de crudos en un criztelizador dc vi
drio previamerte *arado; se llevan 2 gequedad £ 105 °C durernte 2 h, Se 2n-
frian en un desecsdor ¥ e tes2n, Se Teporta en % de humedad.

B) Contenido ds insolubles;

Se disuelver 25 g de crudes 2n 75 g de agus daetila?z calien-
te, se filtrar lurgo 2n o.lier+z (a temparatura de ebullicidn), sobre n2pal
£iltro cor “iltroayudas (5 g) orevienente pesados; se lave perfactamerts
con counz zzlients y ee nosa nor 21 filtro., Docnuds se toma Sste con los re-—
cidnog insolublas y s¢ 1lovwa 2 segueded oor 4 h a2 80 °C, ¢ hasta que ye ro
hora difarencia de peso. Se reporta en g Jdo imnurmozor in?olvbles/100 g de

dos .
C) Prrazz de los ~rvdosy

Para la determinacidr del contenido de cafefna sn los crudos g
xigtew dif2rentes mdtodos, generzlmerte dbzcodoz an lo 2xtrzcaidn del alca~-
loide con nun solvants, =~guide de urn anilisis por Aeatruccidn de lz moldcu~
12 y determinceidn dnl contenido de ritrdésono, por mStodos %itulométricoes,
método que se conoce come Método . Bailey-Andrcus modificzdo; pere tzmbiln
puecz realizarse ocste endlisis por absorciometria 42 unz solucidn del alca~
loide, compsrid2 cen unza solucidn patrdn o una curva standurd (ezte métodc

ge enurciz con mayor detalle =n el zpilisis da solaciones del nlcaloidz); o
tro método empirico de arilieis, utiliza subzcetato de olomo y ~arbén acti-
vado r-ra la elininzcidn de las impur:zes io los crudos, en un proceso acud

80, gaguido da una recuveracidén 4al zleczloide vor Tiltracidn, cristaliza-
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idn y desecuicidn de los licores residuales.

Método Bziler-Ardrews wodificado (método oficial de enflisis de la
DAC, 7 de lz HAG).

Principio: Zliminar la cafefna de una solucidn zcuosa de cafefna oru-
a con 52504 con cloroformo. Disgregir laz cafefnz, de acuerdo con Xjeldahl,
espués d= evaporer cl cloroformo y hzcer una determinceidn ceidimfericl
el NH, rooidual,

zparatos: Apar=to Kjeldahl de disgregacién; destilzdor de vapor pare
2 determinzcidn de ritréseno; pieza de destilacién Twisselmann; agitzdor;
mbudo agitzdor de 250 ml; matraz estacionario, matras aforado, pivetzs, bu
otas finas de 10 ml.

Reactivosy Cloroformo DAB 6 o analitico; E2304 coric, pzra andlisis e0
ucidr 2l 10 4 de H250 (6 ml de 32504 conc. + 90 ml de agua destilada);
ombinacién selénica de resccién, ds umcuerdo cor Wieninger (K2504/Na2804/80);
olucién 0.1 ¥ de NaO¥; colucidén 0.1 F de H2504 3 solucidén 10 ¥ de NaOH.

Preparccién de la muestrz: le muestra de cafeina cruda (100-200 g) =e
nele hasta gque guede fine ¥y se mezcla completamente, & mano o usando un
ezclador. Se disuelven 5 g do dich2 mue=tra en un matraz 2forado de 1000
1 con unos 800 ml de zgua destilesda, calentzndo y agitondo; luego se en—
rfa y se lo agrega egua dostilada hasta el aforo (a.20 °C), Las impurezse
nsolubles gue se presenten, se separan dc la solucién yo <oz om el fondo o
n la superficie de la mismi,

Se diluyen 50 ml de ectz =20lucidn originzl con aguz destil+dz hactz
50 ml de solucibn, de la cuzl se =»plicen 20 ml al anflisis (correspondien-
es 2z 20 mg de scfofvz cruda).

Elsboracién y disgregaciéni 20 ml de lz solucién de anilisis son pipe
zados en un embudo seporzdor de 250 ml, gue contiene 30 ml de ugua destila '
2 ¥ 5 ml de solucién 10 % de HZSO4 . So hace la extraccidén 6 vecec con 35
1 de cloroformo; se vren las fases de cloroformo en un metraz estacicrario
e 500 ml y sa evaporar unos 20 ml, usendo la pieze Twisselmonw, BobTre beafo
¢ ague, despuds de agregar 2 8 3 pérlas de vidrio; se lava la solucién con
r voco d¢ cloroformo en un metrez Kjeldshl de 100 ml y se deja evaporar
ompletamerte sobre bodo do zgua. Se agregan unos 0.2 g d= la combinaoiéﬂ
elénica de renceidn, asi como también 3 ml de HESO4 concentrzdo, y se colo
z 6l matraz de Njeldnhl sobrc el apnrcoto de Ais regacidén. Se ajusta el tar

ostrto dal mpirzto = 60 °C (o se contrela le temparatura del equipo =i se
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crrece de aditamento sléctrico) y =ze calienta la solucidn disgregada fur-n.
tz s>z hor:. Tospudz, lo 30lnnidn daeb= eatar ~larz e incolorz o ligeramente
verde.

Determinacién acidimdtrica del NP ;Ahora 22 prepzrz el macipiente, &
sificardo 5 ml Ae solucibér 0,1 ¥ 32 ¥ SO ean un matrgz Zrlenmayer, 3z le a.
gregar 1 gotas del indicador Ade n="c1= E . 5 2c Baker (o rojo de metilo)
se diluye con agua destilade hott. torer A0 pl, Inego se lave el matroz de

evaporacidn del destilador de vapor de aguz zsor lo solucidn destilzda. D2

1%

a -
mids ce coloca el recipiente con EZSO debajio Aol ref-iscrorts descendente,
z5 12 wercgan 15 ml de solucién 2l 40 4 @ a5 oW (10 ¥) 7 s lava otra vez.
T1 vol'man totzl presente ern el dactilador o matrzz de evaporzcibn no d-te
exceder 2c 90 ml. La 1llzwrc del embudo se ocierrc inmediatamente y se confuce
2l vapor de agua 2 la sgolucién disgregada noutralizada. Estd terminada la
dastilacién cor cl vapor de egua, cuzrndo haye un totzl de 180 ml de soln-
cidn er el mzciviente (o scan unos 7 min), Se yuite el recipisnte, 32 lavz
el tibo de ivwtroduccibn, se agregan 2 sotas miz de indicador y se titula 1le
solucién con so:ucién 0.1 N de XaOH (con buret~ fina) hosta el vire de co-
lor verde (tinte rosado si se usd rojo de metilo).

Determirecidn de la componente imcginarizs Con la cowmponerte imasgina
ris ce determinen las eubstarncias voldtiles del vapoT de z2gui, gue Consumar
Zcido o sosa, las cuzles llegan al recipierte junto con el HH3 durante la
destilacidr; yaz gue algunes subsiarcias irtercambien demasiado o npoco NHB 5
hoy que tomar en cnsrnta esta compunerte imagireriz o blanco en los cdlculos

Para ello se efectis en forma paralela la dizgregzcibén Xjeldahl sin
cafefna. Esta se neutraliza 2n el aparato corn sosz y se dastilz con wapoT I
za a ur reciviente con fcido sulférico y lvego se titula con la misma so-

lucién de NaOH 0.1 X,

Determinacidn dol factor: L1 factor arnflitico 42 madicidn de la solu.
cidén 0.1 ¥ del H,,SO4 debs ser rsvigado vurizs veecs vara ll2v.r ol control
{rm~irmplo por el mStodo del Sxido morcuroso de Jander/jahr),

Ll fecior ardlitico d2 medicidén de la solucidn de 22504 dabe determi-
nzrse 2 vects on cada andilisis de cafeine. Fara tal efecto ze ngar unos 5

-

ml de solucidén de H2304 correspondiente y junto con la =olucidr de Fz0d se

titula cortra sl indicador de me=zcla,
C4lculos ; ¥ cafefna fuza = /"AF - BF2(4.855x10—1 )7 / BH(0.02)
Dondey F, = 5 ml ¢ eol & /C

1
A = ul de solucion 0.1 ¥ de HaOH en la determinacidn 4o la
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comzorente imzginaria.

B = ml 2e zolucidn 0.1 T 4e I'aCR en la determinacidn de cafei
na.

C = ml de solucidr da sosa en le det. del factor.

F2 = Pactor azralitico de medicidén de la sol. 0.1 % de NeOH ,

Fs = Zactor analitico de medicidén de lc sol. 0.1 ¥ de E2304 .

YW = cufeine cruda en la balznza, en g.

% cafeina X 100
100 - 7 humedad

Laz pruebas realizzdns a los crudos HAG (84 %) y GF (69 ) fueror rea

4 cafefnaz pura en szco =

lizadzs bejo aste método. Tste ruade ncarse tambidrn parz productes interme—
dics,

METOTO DF AVALISIS COYF SUBMCETATO DE PLOMO Y CARFON ACTIVADO.

Este método ¢s til pera pruebes de pureze o para determinacién de im
purezaz {(por diferenciz).

Tundzmento; BEliminacidn de las impurezas A2 m3z solucidén de crudos
por defrnn . cidr, cor cvbacetato de plomo on medio dcido, seguide As una ad-
soTcidr con czrbdn sctivado para mfrim> clarificacidrn -y blarqueo, terminan-
do con uri desecuciédn del licor »=re l= obtencidn de los cristales.

T

lisrte, y se trzten luego con suficiente crntidad comocidz do subacetzto Ao

Se disuclv~n 10 g de crudos en 100 ml de agua destilada ca-~

rlomo, buastrn jue ro haya precipitacidn (unormalmente de 1 & 2 grcmos) Se de-
jan sgodimertar los lodos y se filtrn en czliente. Se redisuclver los lodos
an 50 ml d¢ agua destileda caliernte, se vuelven z filtrear, se lavan con 10
ml de agua caliente y el filtrado 32 une &l primercmente obtenido. Dezpuds,
conservzrdo la solucidn caliente, se zcidula ést= con solucidn 0.1 ¥ de
22304 o burpbujeando st, host= 1z total 2limiracidén del vlomo como PbSO4 o
PbS ., Se reutrnliza el noxe=zo Ae £cifo con solucidn diluida de sosa haste p¥
~:etro, r se trata luego con 1 g de curbdr activado, dejdndose en ebulli-
cidn per espacio de 30-45 min. Despuds se filtra en cazliente, procurando
z1e la 2liminreidn del ceridn sea completa, para lo cual puede 2uxiliarse
2l filtrado con filtroovudas. Se concentra el filtrado asi obtenido haste
ob4~r21 40 el aprovimudumente. Sa cristaliza por enfrizmiermto, 3e f£iltren
lor crigtrles ¥ se lrv:r Ri~rm com agus A~ctilada f»f2, Tl renidno =0 traia
iz ruavo ~en el cerbdr =mpls~ido 21 principio y se wvuelve 2 filtrer, y n=

“1timo te llevz = s~yunedzd, jurtdrdose los sélifom rmiztzlinos 22 <-tos lon
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los cristales obtenideos previamente, =scados orn la sstufa por 4 h a 80 °C,

Se poenn y Se roporta comot

o . _ & ds cristales obteridos X 100 p .
#? cafefna = =35 crudos alimentados + 0,03 % de adsorcién
2n sl carbén.

Se considere que le ratercidén de cafefrz en el cerbén es de 3% en 02
so 3el cerdbdn emplendo, pudiendo checurss esta Gltime usando cafeina Usf sn
1z 2deorcidn en la misma cantided. (gréfica ko, 1 Azl c=2p. III)

D) Determinzcidn de fosfatos on los crudos.

FTundzmento; Extraceidn del alcazloids con cloroformo ¥ anflisis d21
contenido de fosfztos en la solucidn residual como pirofocfato de mzgnecio.,

Técnicas Se liziviar 2.5 g de crudos de nureza conocida con clorcfor—
mo & 25 °C (105 ml de cloroformo =n 3 vorcionss dz 35 ml cads una) bhasta o-
got>miznto del alceloide, filtrendo al vacfe, Tos weeiduez filtrados se di-
suelven en 20 ml de agu* destilade czliente, despuds de ser pssados, Se tra
to esta solucidn con HC1l diluido, con 10 ml d2 <olucidn saturuda de clcruro
de zmonio ¥ con exciso A~ mexcla magrasiana, preparadc disolvizndo 55 g de
cloruro de magnesio cristzlizado y 105 g d2 cloruro de smonio en ague lisa-
ramente acidulada con HC1l, ¥y llevardo sl volumen de l: solucién a un litro.
Iz solucidn sci trztada se calienta casi = ebullicidn, y ss va adicionondo,
gota a gota y agitando, solucidn de NHAOH al 2 ¢4, poate gue se produzca'un
precipitado cristalino; si el prscipitédo es zmorfo (aspecto lechoso as 1z
solucidn), se redisuclve con HCl dilufdo y se repite la precipitacidrn. Tra
vez obtenido 21 precipitado, se deja enfriar la zolucidn, se adicione 1/5

del volumen de amonfaco al 10 % y se filtrz dospuds de reposarla por 10 min

o

S8lo an el crs0 de que la centided de preoipitcdo ssa muyr wnejuciiu, se dajca-

ré reposar la solucidén en las condicionas citades durante 2 h. El precipita
do as{ obtenido, se Filtra er wvn crisol de Gooch o en papel filtro cuantita
tivo, se lava el precipitado con sol. de =monizco 21 2 % hasta que o1 Til-
trado pese libre de cloruros {comprobzdo mediante la reaccidn con ritrzto
de platz despuds de wciduler con dcido nftrico). Si como medio ®iltrente eo
usé ur crisol de Gooch, 4sxte se colocz “Aemtro ie un crisol de mzyores dimsn
giones y se calienta al soplete o on la mufla slfctrica gla temperaturz de
900 °C, durante media horaz, Si se emplew papel filtro, 4ste £2 seca junto
con el precipitado a lz estufz, despuds se sepora el precipitado del papel

tun completa y cnidadosamente como sea posible, y se inciners ol papel en
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1 crisol tarado de porcelana. Luego se adiciona el precipitado & las ceni—
8 y se vuelve a calcinar a 900 °C, durante corto tiempo, sea al soplete o
¢ la mufla. Si despuds de la caloinaecién, el precipitado presenta un color
is, =s humedece cen HNO3 dilufdo, se evapora cuidadcsamente y se vuelve &
Jloinar hasta que el residuo quede totalmente blanco. Se deja enfriar en

: desecador y se pesa.

Peso pplo, X 100 X £
Peso muestra cafeina

% P05 =
Dondes £ = Pz°5/ugzr207 = 0.6378

Otra forma de determinar los fosfatos es la siguientes
Se tratan 2.5 g de muestra de cafeina cruda, finawente pulverizada,

n 20-30 co de Hzﬁ en un matraz de 200 cc, aiiadiendo 2-4 g de kalNO

04 3 o
O3 al empezar, y después pequefias porciones de ritrato, de tiempo en tiem
hasta que la solucién gquede incolora. Se le anade también S5cc d? HJS!’O3 .
- efectuada la disestidn, se diluye a 250 ocj se toma una alicuota y se le
rega 5-10 cc de ENOB; después se agrega amonfaco hasta que el presoipitado
rmado se disuelva al agitar vigorosamento. Se diluye a 75-100 cc y se a-
sta la temperatura de 25 a 30 °C., Para % abajo del 5 % de fosfatos, se a—

ega de 20-25 cc de solucidn de molibdato, para % mds altos que 20 % en
sfatos, se afade suficiente cantidad de molibdato para asegurar la com-—
eta precipitacidn. Después se coloca la soluoidn en un aparato donde se
eda agitar, y durante 30 min se agita a temperatura ambiente; se decanta
se filtra, luego se lava hasta que las gotas del filtrado no enrojezcan
papel tormasol; luego, en un vaso de precipitados apropiado, se disuelve
precipitado en un pequefio exceso de FaOH 0.1 N, afiadiendo fenolfateleina

mo indicador, y titulando el exceso con sol. de HC1l 0.1 X.

- - L)
% 205 = Vgoy ¢ Fgoy * fy ° 100/ Vg on * Hppop® Lo

Doudas f1 = factor de correccién de la normalidad del HC1

f2 = factor de correccién de la normalidad de NaOH

1.1.1. METODOS DE ANALISIS DE LA CAL.
A) CONTENIDO DE Cal.
El método mds usual para la determinecidén del contenido de CaD
una muestra de cal es lé calcinacién. La muestra pesada se calcina en un

isol de porcelana en una mufla eléctrica a B0O °C durante 20 min. Se deja



enfriar el crisol en un desecador y se pesa, teniendo la preoaucién de q
el Sxido de calcio asi obtenido no esté en contacto con la atmdsfera, de
do & que con gran rapidez absorbe humedad; con este objeto, es convenien
oolocar al crisol dentro de un pesafiltroe tarado. Después de la primera
sada, Be volverd a oalentar el crisol en la mufla o al soplete, con obje
de asegurarse de que todo el Ca(OH)2 se transformé a Cal, despuds de lo

se vuelve a pesar, tomando las mismas precauciones.

% Ca0 = Peso final X 100 X £/
peso muestra

Donde f = factor gravimétrico = Ca/Cal = 0.7147

La diferencia nos darid los sélidos oarbonizables (conociendo la hur
dad).
5ele1.1.3 METODOS DE ANALISIS DEL CARBOK.
A) BUMEDAD.

Se pesa una muestira del carbdn y se seca por espacio de 20 i

a 105 °C, Se enfria en un desecador y se pesa.
B) PODSR DE DECOLORACION.

Pueds usarse soluciones de cafeina, pero generalmente se re:
mienda usar soluciones patrdn coloridas de azul de metileno. Para ello, !
g de carbdén se ponen en un frasco de vidrio con tapdn esmerilado, agregar
20 cc de azul de metileno al 0.015 %, debiendo decolorarse totalmenta los
20 ocy se continda agregando poco a poco mids oc de solucibén de azul de me
leno. Um buen carbdn activado debe decolorar 35 cc de azul de metilsno c
minimo.

C) C) PUREZA.

Se tratan 60 oc de agua destilada con 3 g de earhdn, y el £
trado debe ser incoloro y neutro al papel tornasol,
5e1.2+. PRODUCTOS EN PROCESO.

Durante el proceso, es de vital importancia que se ejerza un ocont:
riguroso de las condiciones reguladoras de éste, como son la temperatura
rsaccidu, tanto de la defecacién como de la adsorcibén, de las presiones ¢
trabajo, etc. Pero adewds, como se ha visto en el capftulo III, las oper:
oiones envolviendc defecacidn, blanguco y adsorcién, requieren de un con-
trol meticuloso del pH, de la concentracién de sélidos en las soluciones.
del color de las mismas y de los cristales, que cada operacién unitaria ]

ductos intermedios y finales, ‘por lo que requieren de especial atencidn.
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re st 3studio, Tesurriremos a dividir los medios de anflisis y control para
aguas y licores en forma separada a los referentes a los cristales.
5e142,1 METODOS DIE AITALISIS PA:a LICONES Y AGUAS MADRES,

I) pH. La escala pH es una ssrie de nimeros que expresan el grado de
acidez o alcalinidad de una solucidn., De acuerdo con Sorensen, el pH puede

definirse como:

pH = - log [H+_7 donde [H+_7 estd expresando la concen-—
tracién de iones hidrSgenc, expresads en
molaridade
los valores del pH varfan de acuerde a la concentracidn de estos iones
desde 1x10” 'hasta 1x10~'4
hasta 14 (fuertemente alcalino), siendo el 7 el neutro.

, obteniéndose entonces desde 1 (fuertemente &cido)

La acidez de una solucién dependerf de varios factores; (a) la natura-
leza qufmica del 4cido presente en ella, (b) las concentraciones relativas
del 4cido y su base conjugada, y la fuerza idnica total de la diluoibm, y (c)
la temperatura de la solucién, ya que ella afecta la disociacidn del agua y
del &cido,

Un buffer o tamponador puede definirse oomo una solucidn que mantiene
oasi constante un valor del pH, a peszr de cantidades substanciales de £cido
o tase., Por lo general, consiste en una mezcla de wn &cido incompletamerte
disociado y su base conjugada, y su uso principal es comc base de medicién
del pH de soluciones desconocidas. Para ello, el Kational Bureau of Standards
(EUA) ha designado valores pi convencionales, Teconocidos internacionalmente,
para 5 soluoiones buffer principales de referencia. Adem&s han sido estableci
dos 2 esténdares de referencia secundarios, uno para el margen de acidez muy
alto y el otro para el margen aloalino muy alto. Estos se encuentran publioa
dos en las Farmacopeas Mexicana y Americanae.

Para mediciones electromdtricas, el valor del pH se define en forma

operacional, como funcién de fuerzas electromotrioces de celdas de medicidn:

P = E_ + (B - ES)/0.000198 T dondes T = tempsratura en °K
E’Es = fom de la celda

para soluciones

7 M

HLECTPODO SOLy ey 0N et ClerTtopo desconocida y
RereZERTE DESCONOELA standard,

A \ouES o Sauno be pH_ = pH de la solucifn
HIDROGENO BUEFER ee buffer.

CELDA T\D\CA DE MEDIOON HE W .
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Existen varios electrodos que sirven como electrodos de referencia,
tales ocomo el gas hidrdzeno, el electrodo de quinhidrona, el de antimonio y

el de vidrio.

Otra forme de medicién del pH es aquella que utiliza indicudores, en
mediciones colorimétricas, para las cusles se requiers de soluciones buffer,
un indicador o serie de indicadores, cuyos margenes se sobreponen, y algin
aparato de comparacidn de colores.

Los indicadores son substancias que en solucidn cambian de color de 2
cuerdo con el grado de acidez o alcalinidad. Bn muchos cusos, serdn 4cidos
0 bases incompletamente disociados, en los cuales la forma disociada difie-
Te en estructura de la forma sin disociar.

El método usual de comparacidn de color del pH, para mediciones de byt
tina es por lectura directa. La solucién nuestra contenianéo una concentra-
cidén conocida.del indicador se compara con solucidn de valor de pH conociio,
cada una conteniendo la misma cantidad de indicador, hasta que un valor se
corresponde. Este método no es muy exacto y confiable 2l paso del tiempo,
Para un trabajo preciso se emplea ol aspectrdmetro o los electrdmetros de
pH.

Como hemos visto mis ampliamente en el capftulo IXI :el presente tra-
bajo, el grado de acidez o alcaliridad de una solucidn de cafaina afecta la
naturaleza de la reaccidn de clarificacidn, la estabilidad del alcaloide,
la descomposicién y mdximo aprovechemiento Je las soluciones blanguewntes y
el color de lus poluciones. En general, pzra el presente procesc las 30lu-
ciones &cidas de cafeina presentan mayor estabilidad y claridad, pero me-
dios alcalinos procuran, a su vez, sxceclentiza formas de eliminacidn de im~
purszas, por la disminucién de la solucilidad de éstas en el solvente acuo-
so, asi como favorecen lu cristalizacidén y aglomeracidn dé la cafeina.

El control del pH en el proceso permitird elimirar los posiblzs peli-
gros de descomposicidén o impurificacidn excesiva de los productos. Este con
trol y registro del pH en los licores y zguas madres podrd realizarse snton

ces de 3 formast
i) Control técnico por medio de mediciones, sezaradas en el laborato

rio o en el &rea de proceso, con papeles indicadores, que son pequefias ti-

ras de papel impreganadus con una solucidén con un indicador adecuado, el
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jal virard de color en una forma mis O menos vigorosa, yue permitird compa
ar tonalidad:s con una mezcla o e¢scala coloriméfrica adecuada anexa a es—
a8 tirzs, Tipoes como el farel torn.scl solo imdican acidez o alcalinided,

210 otros wis exectos cono el tipo "Liphan" puzder dar valores correspor-

lentes hasta en variuciones de 0.2 & 0.3 en la escela de pH. la formco

:dicidr s sumersierdo dirsctamente el papel en el licor, y viende el :7 s

izple vista por comp.recidn con l. esczla. Lstos pepeles son muy i

ricticos, p-ro sus indiczciones verian apreciazblemente de iu.i musstri : o—

2y de acuerdo & su hechura y su edad. La lecturu no puede consid.rar

Lempre como zbsoluta o precisa.

ii) Control por medio de potercidmetros er 21 laboritorio. Cstus ms—
icionzs electrométricas elimiran le incxactitud parsoral del observador,
3ro0 s muy importinte martenerlos ajustedos y culidrzdos con:ztuntements;
ste m3todo es, sirn embargo, bastarte ricomendable pura les medicionse en u

; planta del tipo e2studiado en este tridujo. Porz ello, es necssario resli

pruebis cuali y cuantitztivos del pE y do los cuxitild.dsg e
ss y blurqueantes a enlecar, previas & le alirentecidn rzul de 2stos ex -1
~0c280, ¥ dzspués réalizer pruebues loculss cor pupel indic.dor durarte la
peracidn y cor mozstrus represertativaes en el lurvoraztoric.

1ii) Uso de controladores autométicos del pH. Zstos irstrumertog, tie
:s como el controludor Je:ds Yorthrup "Micromax" o el Kant "Muitilzc", reo-
1stran en una carta las indiceciones de un jalvanémetro corsctado directi-
nte a los tungues o equiposi requ.eren de manterimiento y ajuste ri_urosc,
sro dan velores muy precisos. Se recomiendin muchisimo cuardo se utilizar
- combinacidérn con réguladores de alimsntucidn de cul, de lu mismz marce;
2 gue su furcioramierto es efectivo y preciso y evita problemas y coniusio

25

5. Su uso oblige al munsjo de solucicnes de lschadu wds dilufdes (2°3

~—r

:ro la alicentzcidn serd mds exccta. De acuerdo & le descripeidn de zste
vo de instrumentos, la figura sisulente du una muestra b.star.te clara ie
: funcioramiento: (fig. 5.1).

Pzra los reguerimientos del proceso zqui propuesto, un dispositivo de

.1 neturcleza seria de extrezordinerie utilidad, aungue tal vez las cartils

.8 manejadas no gsan tan voluminosas como para garcntizer una Sptiz util

.cidr. Adewds, siendo su mayor aplicacidr en un proc:so semiconti: .9, su
ysto elevado pudisra resultar inecoudmico, aunque su ericiencia y sesuri-

o sor de considerarse.
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Paru el andlisis en el laboratorio, los potenciometros de pH de lec
ra directa del tipo Beckman, los de circuito de retroalimentacidén de Leed:
& Northrup, o incluso los comparzdores visuales del pH de Hellige o de Lo
bond garantizan una adecuada eficiencia, siempre y cuando su calibracidn ;
mantenimiento sean adeouados.

I1) COLOR.
las impurszas coloridas constituyen an el proceso.de refinaciér
de cafeina los indiczdores del avence en la purificacién de licores y ague
madres y , por supuesto de los cristzles, ya que constituyen las impurezas
mis persistentes y difioiles de eliminar. Su eliminacidn es generalmente
realizada nor los agentes oxidanteﬁ ¥ los adscrbentes. El método de andli-

sis colorimétrico.de las scluciones de cafeina estd basado en el hecho de
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que las soluciones de cafeina pura son totalmente incoloras, mientrus que,
a mayor grudo de coloracién, se tendrd mayor irpurificacidén de los cristales
obtenidos Jde éstas soluciones.

los métodos de medicién del color de soluciones pueden realizarse por
absorciometria, o por simple colorimetria comparativa.

II.I) MEDICIONES DE COLOR POR ABSORCIOMETRIA Y LSPECTROMSTRIA.

‘La densidad Sptica de una solucidén filtrada de cafefna, es ﬁro-
porcional a la cantidad de materfa colorida presente, y esta relacidn permi
te expresar los colores de las soluciones de productos refinados hasta crig
tales mds impuros, siempre que se eliminen las suostuncias insoiubles, en
las mismas unidades absolutas, siendo los resultados enteramente indepern-—
dientes del observador, Un espectrofotémetro o absorcidémetro se usa para me
dir las intensidades de luz transmitida a una cierta longitud de onda en u-
na re;idén violeta del espectro, en donde la densidad éptica esté a su mdxi-
mo, y a una longitud de onda en la regién roja, donde la absorcidén debida
al color es substancialnente cero. La medicidén de la absorcidén a una longi-
tud de onda en el drea real del espectro corresponde a la turbidez de la so
luoidén, y esto puede influenciar la daterminacidén del color, particularmen-—
te en los casos de cafefna refinada, en soluciones de adsorcidén y licores
finos.

La densidad 6ptica se define como la diferencia entre las absorciones

medidas a lus longitudes de onda violeta y roja, y puede escribirse como si

gue:
Ds 0. = (-log_Tv) - (-log TR)

donde T reprssenta la trarsmitancia de la solucién. E1l término
(-log T) es algunas veces referido como densidad éptica, absorcidn o atenua
cién de la solucién, y (-log t), la absorcidén espec{fica o indice de color,
os la absorcidén referida a la unidad de concentracién y unidad de longitud
de celda utilizada, multiplicando (-log T) por un factor apropiado. Se ex-
prese en términos de unidades de miliabsorvaencia (mau). Este métcdo de medi
cién del color ha sido reconocido por la ICUMSA, que especifica longitud de
cnda de 420 m)kpara el violeta y 720 mu en el rojo.

Puede usarse casi cualquier tipo de absorciometros o espectrofotdéme—
tros. Para la comparaciép de coloracidén, se preparan soluciones standard

con agua destilada y cafeina pura a las concentraciones que se manejan en
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las 8clucionss o licores z analizar,.

Parz la deterninaciéa en los absorcibmetros pueden usarse oeldas de 5
6§ 10 mr , Usualnmernts es neceszric diluir los licores ¥ aguas madres para
preparar soluciones diluidas a coucantracionss previameate coanocidas, para
que puedszn producirse resultiicy Zentro del rango del instrumento. Algunas

conceniracionss recomendadas pira los difsr:ntses tipos d3 licores song

Con~antracidén Lorgitud de la

Tipo de licores (55 s81lidos) celda (mm)
Cruios 10 10
Aguas madres de crudoa Total en peso 5
filtradas 30 10
Licores decolorados de

carbén Total en peso 10
Licores de lavado 2 5
Licores de 2a. crista-

lizecidn (Adsorcién) 1C.5 10
Licores de cristales 40 ~ Total er peso 10
Licores de cristalss puros 40 - Total en peso 10
licoras concentrados 40 - Total en peso 10

los % de s51lidos, a los cuales la tabla se refiere, no necesitan ser
exactos, ya que la concentracién ser{ subsecuentemsnts detsrminada, aurgue
tener soluciones de exactamente 1 % de s8lidos para putrén, e3 suvarents
conveniente. La solucién se prepara pipetzando 10 al de ura solucidn exacta
de 10 %, en un frasco de 100 ml graduado, y diluyendo hasta la marca con a-—
gua destilade a 20 °C , La soluciéa diluide =8 filtrada y el contenido de
s8lidos determinado en un refractémetro o por otro m$todo de loa exnlistadca
m4s adelante en el prasents capftulo, En la determinzcién ds loz sSlidos de
una sclucién muy diluidz debe ponerse especial cuidado, ya qus un pequafic g
rror en el % de sélidos produce grandas errores en loa resultados,

La solucién clara a determinar, as cuidadosanents transferida a la cg
da limpia y seca (10 § 5 mm) y comparada con la celde de rzfsrencia. Pura
calcular el color a concentracidn unitaria y de celia, la lactura de la 28—

cala odbtenida 82 multiplica por un factor obtenido de la sisuiente formaey

£ = 1000/ sSlidos X gravedad especffica do la zuf:fra X longitud de

la celda {(mz)
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Para mayor oonvemiencia, pueden usarse los valores obtenidos para so-—
wciones de azlcar hasta 75 % de sélidos corrigiendo para la gravedad espe-
'fica de la cafefna. Estos valores se pueden obtener de las tablas 13 y 14
3 "Analitical Methods Used in Sugar Refining" , de R.W. Plews, Ed. Elsevier
tbe Cos Ltd., New York (1970), ppe 69 - 73e

11.2) COLORIMETRIA.

Si no se oontara con un espectrofotémetro o absorcidémetro, puede
iplearse otro método basado en la comparacién visual de una solucidén filtra
. con vidrios coloreados estandard, o incluso, colorfmetros sencillos, ta-
)8 como el Dubosc. El colorfmetro consta de dos tubos verticales de 32 in
113 mm), uno conteniendo una solucién muestra con un % de sflidos conocido,
el otro conteniendo agua destiladaj también consta de dispositivos ocolo—
ados coneotados a una fuente lumfnica y lentes visual-s.

Los colores estandard de los vidrios, son realizados empfriocamente por
vibond, serie 200 (rojo) y serie 510 (amarillo). Ver tabla ilustrativa pe~
! el_oolor{metro Bellinghan & Stanley, utilizando estos oristales se puede
oontrar en las pfginas 65 - 68 del libro antes mencionado,

Los vidrios de montan en dos disoos, de 1 a 10 y del 11 al 20, arregla
8 uno sobre el otro, de tal forma que es posible sobreponer uno o dos vi-
ios entre la p.eza ooular y el tubo oonteniendo agua destilada, y tedrica-
nte permite hasta 30 unidades coloridas de medicién. Sin embargo, no es
y exacto medir colores con més de un vidrio, y& que los valores de los co
res no son neoesariamente aditivos.

la iluminacién es actualmente provista por una ldmpara Phillips MBT/U
- 320 watts, la cual combina un filamento de tungsteno y un arco de mercu=-
o, Esta limpara da una aproximacién muy cercana a la luz de dfa y evita el
o de filtros.

Para preparar la muestra, se procede primero a la determinaci6n de una
estra patrén oon 40 g de cafeina pura en 60 ml de agua caliente, la cual
 filtra al vaofo en papel filtro Whatman, despuds se transfiere al tubo del
1lcrimetro, eliminando las burbujas y se ajusta la coloraoidén con los vi-—
ios y el agua destilada, Posterioruente se procede a hacer lo miemo con s0
ciones de licores, aguas madres o incluso con soluciones de eristales in-
;rmedibs, procurendo que la concentracién sea iguel a la de la muestra pa-
én, Si se usan soluciones mids diluidas que la muestra patrén mencionada,
ta deberd variar equivalentementes .

Si el color de la solucién excede de 30, entonces la solucién deberd
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ser cuantitativamente diluide para alcanzar una lectura en el rango del aps
rato, multiplicando el color as{ obtenido por un factor apropiado de dilu-
cidn, Se recomienda que la dilucién nunca exceda de 5 veces.

Para las pruebas realizadas en el presente trabajo, hubo necesidad de
recurrir en la mayorfa de los casos a este método; pero también se utilizé
el método abaorciométrioo mencionado anteriormerte para algunas determinacio
nes, Sin embargo, también se empled un método empf{rico consistente en 1a va-
loracidn de muestras patrén de licores y aguas madres a crncentraciones fi-
jas, seguida de igualacién de los colores obtenidos en estas muestras patrén
mediante combinaociones coloridas y la elaboracién de una tabla de colores
que permitiera una comparacién cualitativa y aproximada de los colores Ob—
tenibles en les soluciones de las pruebas realizadas, procurando que lus ex
periencias se efectuaran dentro de los lfmites de la tabla,

Para les intenciones puramente comparativas del trabajo, en las prue—
bas del oapftulo I1I, este procedimiento fué satisfactorio, pero para proce
dimientos m4s rigurosos se recomiendan métodos de andlisis més precisos.

III) DETERMINACION DE SOLIDOS EN AGUAS Y LICORES DE CAFEIﬁA.

Para la determinacién del contenido de sé8lidos en los &icores,
pusden usarse los sigulentes métodos:

IIX.1) POR DESECACION TOTAL DE URA MUESTRA ALICUOTA.

Para e_lo se toma un vollmen conocido de licor y se llsva a con
centracibén directa, evitando posibles desprendimientos de sélidosi despuds
de alcanzado un cierto voldmen (30 - 40 %)}, se lleva la muestra a ura estu-
fa, ya sea simple o al vacfo, y se evapora el resto del solvente a aproxima
dazente 809C (en una simple). Se secan los residuos, se enfrfan en un deseca
dor y se pesan, reportdndose en % de sélidos.

Pogteriormente una muestra de estos residuos se analiza prr medio del
nétodo Bailey-Andrews modificado, para as{ determinar su contenide real de
cafefna.

I1I.2) POR ESPECTROFOTOMETRIA,

En un'extraotof contfnuo (fig. # 5¢2), se adicionan 210-220 ml
de cloroformo, Se *oman 150 mrl de muestra y se alcalinizan con aproximade~
mente 1 ml de solucién 10 § de NaOH, usando papel tormasol como indicador
(no es necesario alcalinizar en el oaso de los licores de defecacibén). Se a
fiade la muestra al extractor, permitiendo luego al cloroformo penetrar al
natraz receptor. Se coloca un condensador y se extrae por 2 horas, coservan

do wn flujo contfnuo de solvente fluyendo deade el condensador.
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Se suspende el calentamiento y se permite el enfriamiento del matraz
receptor, se desconecta el condensador y se in:lina el extractor para permi
tir que tanto el cloroformo como sea posible fluya al receptor sin que nin-
guna parte acuosa se proyecte entre las 2 partes del extractor. Transferir
todo el contenido del extractor al separador. Enjuagar el extractor y elimi
narlo. Conegtar luego la parte exterma del extractor al receptor y al con-—
densador, y calentar cuidadosamente hasta que el volumen de cloroformo en
el receptor sea de 30 a 40 ml. No permitir que la soiucién forme espuma en
el extractor. Enfriar, vaciar el cloroformo extraido del separador al recep
tor, y destilar el cloroformo hacia el extractor como antes, hasta que sélo
10 é 15 ml queden en el receptor.

Enfriar el cloroformo en él receptor y transferirlo a un recipiente
tarado de 5C ml , enjuagando con varias pequeilas porciones de cloroformo.
Luego evaporar hasta sequedad y pesar.

Si el peso del residuo es 5 mg o mencs,; disolver en 5 ml de agua, fil
trar a través de un filtro pequefio de papel a otro receptor aforado de 50
ml y laver el primer recipiente y ol filtro con £ ml de agua.

Si el peso es mayor de 5 mg, disolver usandc varias porciones de 5 ml
de agua destilada y filtrar hacia un frasco de volumen adecuado (25 ml para
15 mg de residuo o menos, 50 si mds de 15 mg). Diluir hasta el aforo con &
gue y mezclar.

Determinacidéng Colocar ls solucién o una alicuota oonteniendo 2.5 mg
de residuo en un recipiente de 50 mlj; afladir 1 ml de HC1 (1 + 1) ¥ sufi-
ciente agua para hacer 11 ml. Cubrir comn un vidrio de reloj y calentar a ba
fio marfa. Afiadit luego 2 ml de solucién de 4cido fosfomolibdico en gotas,
con agitacidnj; recupsrar y continuar el calentamiento por 20 min. Filtrar
la solucidn czliente en un buohner, y lavar el precipitado y el filtro con
3 porciones de 5 ml de HC1l (1 + 9), usando un gerdarme para limpiar las pa-
redes del recipiente. Secar al vacic. Limpiar cualquier residuo acuoso en
la punta del buchner, cambiar el contentor de hule para poner un tubo : 3 en
scye de 20 X 150 mn y armar. Disolver el precipitado en 3} porciones de 5 ml
de acetona, treansferir a un frasco de 25 ml de volumen aforado y diluir has
te la marca con ace*ora. Determinzr absorbancia a 44 mu ceutra acetona pﬁra
y determinar los mg de cafefna de una curva standard.

La solucién 4= 4cido fosfomolibdico se prepara disolviendo 10 3 de &~
cido fosfomelibdice en aprox. 25 ml de sgus tibia, entricrdo a temperztura
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wnvicnte y diluyando hasta 50 ml con wgua destilada. Dejar reposar por una
noche y filtrar a través de papsl de listdn azul S & S 589, Guardar en la
obscuridad.,.

Para la prepuracidén de la curva standard, se prepara una solucidn de
cafeira de 1 mg/ml; para ello se pesan 100 mg de czfeina, se disuelven en E
gua destilada y ss diluyen a 100 ml. Se toman luego porcionss de 0, 1, 2,
3, 4 ¥ 5 ml de la solucidu standard de cafeina en un recipiente de 50 mi v

se procede a un tratamiento similar de determinacidn al mencionado. Se gra-
fica absorbancia contra mg de cafeina.

~, - N

CONDERRADOR [7 CONDENSANOR

U
—

S onen [
eA ACwosA | f
ACUESA WATIAZ N
P € QUEMMENER. |
QLOORORMO (|- 200 mt ) J
— < ASBESTO SR
N -/
e
&eatiaa
FlG. 5.2, EQUIP0. BE exTRAcCiON coNTiNUe (ANAUSIS D& SouDOS &M Liepaes )

IV) DETERMINACION Do SOLIDOS CaEZOLOSOS 1l LaS SOLUCIONES FILTRADAS

DE ADSORCION. .

Es conveniente certificar quo la eliminacidn de todo residuo car-
bonoso que pueda llegar a impurificar los cristales que se obtengun, sea
complatamente gurantizada por la operacidn de filtrado de los licores. Para
ello sec toman muestras de estos licorss en la linea de rscirculacidn, y se
filtran en caliente on el laboratorio, lavando adecuadamente el papel fil-
tro con agua caliente, y despuds observando al microscopio el papel filtro.
Si existieran particulas, por finus que éstas sean, se procederd a conti-
nuar la filtracidén hesta la total eliminacidn de ellas, utilizando si fuesra

necasario filtroayudase
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5¢1.2,2 METOIOS DE AFALISIS DE 10S CRISTALES INTERMEDIOS.

los métodos de andlisis de los cristales siguen en forma general
las obgervaciones mencionadas para los licores y ezuzs, asi como para lcs
ocrudos. Requieren de control del color, pursza, pH, y color de soluciones
preparadas con ellos.

I) COLOR DE CRISTAIES.

Fl decremento en la coloracidn de los cristales, es un pardmetro
generalmente indiczdor del incremento en la pureza de los mismos. Para su
valoracidn, generalmente se recomienda la elaboracidén de pruebas cualitati-~
vas con escalas empiricas de color, elaboradas para cada tipo de crudos y
subproductos. Las pruebas de laboratorio del capitulo III utilizaron este
método, y en ella se incluyé una escala representativa de las coloraciones
intermedias para los crudos HAG y GF. lLa referencia gque se tomé fue que la
cafeina pura es totalmente blanca, y los productos lodosos de deshecho son
negros. Puede también recurrirse a redisolver los cristales en agua limpia
¥ proceder a analizar su coloracién en una rutina similaur a la mencionada
para licorcs y aguas.

II) PUREZA DE 10S CRISTALES.

Para fines cualitativos puede recurrirse a las pruebas de colora
cifn, pero cuaundo son recesarias determinaciones parecidas del contenido de
impurezas de ciertos cristales de cafeina intermedios, se reourren a méto-
dos similares a los enunciados para los crudos del alcaloide, esto es, de-
terminaciones de humedad por desecacidén y de contenido real del alocaloide
por extraccién con solvente y disgregacién (método Bailey - Andrew) o algu-
no otro de los métodos mencionados (absorciometria, defecacidén-adsorcidnm,
etc,).

Al ardlisis de la pureza de los cristales intermedios, se deberd agre
gar la prueba de determinacidn de residuos carbonosos y cal (especialmente
de los primeros cuando se trate de cafefina a secarse proveniente del paso
de adsorcidn), mediante disolucién de los cristales en aguae limpia caliente,
filtracidn, y observacién al microscopio del medio filtrante, para observar
cualquiei tipo de sélidos que los cristales hubieran retenido.

III) pE DE 1O0S CRISTALES.

El pH de los cristales es indicativo del tipo de licor que éstos
hayan oclufdo, ya que de manera normal los cristales hidratudos de cafeina
son meutros al papel tornasol. El tipo de licor que éstos retengan influird

en los licores a que darén origen los cristales cuando llevados a subsecuen
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tes pasos de refinacidn y pueden afectar las condioiones de tratamiento.
Los métodos de andlisis son los mismos que los menocionados para los lico:
5e1.2+3. PRODUCTO TRMINADO, RELUERIMIELTOS USP.

La cafeina pura, producto final del proceso, debe oumplir con lc
siguientes requisitos:

Debe ser un polvo blanco, inodoro, de sabor amargo, que proporci
ne soluciones neutras y transparentes con el aguas.

En la fora anhidra, debe contener no menos del 98.5 % de C831OE
¥ no mée del 101.0 %. Debe fundir entre 235 y 237.5 °C, cuando totalmente
8eca.

Cuando quemada, no debe dar residuos de ignicidén mayores del 0.1
Debe poseer un miximo de arsénico del 0.,0003 % y de plomo de 0.001 %, de
tales peszdos del 0.002 %, y no tener otros alcaloides disueltos.

METODOS DE AFALISIS:
I) SOLIDOS DE IGNICION;

Calecinar 1 6§ 2 g sobre crisol de platino a 900 °C.
II) SOLUBILIDAD Y PUREZA DE SOLUCIONGS ACUOSAS:

Disolver sufioiente cantidad de cafeina en agua destilada y det
minar pH. Filtrar luego la solucidén en caliente, lavando el papel filtro
decuadamente; determinar si existe prosendia de carbén o de paftiqulas me
nicas obstruidas en el papel filtro, al microscopio.

TII) HIDRATOS DE CARBONOj
La solucidn de 0.5 g de cafeina hidratada en 5 co de HNOB’ det
dar una coloracién ligeremente amarilla cuando mds. Si tiene color rojo,
dica la presencia de hidratos de carbono, especialmente sacarosa o salici
IV) OTROS ALCALOIDES:

La solucién acuosa fria no debe enturbiarse ocon la adicidn de
gua de cloro {ausencia de teobromina). La soluoién acuosa de cafefna (1 e
50) no debe presentar precipitacién oon el rsactivo iodo-potésico-merciri

(reactivo de Mayer), ni con el reactivo iodo-iodurado de Bouohardat (otre

alcaloides).
V) OTR:S IMPUREZAS:
la solucién acuosa {1 en 50) no debe de colorearse con el hidxé:
" do de amonio.
VI) SUBSTANCIAS CARBONIZABLES:
Disolver 0.5 g de oafeina hidratada 6 0.465 g de cafeina anhid:
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en 5 ce de H2SO4 concentrado. La solucién debe tener Qna coloracidén cuando
nds similar a la del liguido de comperacidén D, de color parduzco a_risado.
Este estd formado por 0.3 partes de 00012.6H2O (59.496 g/1%), 0,6 partes de
PeCl,.6H,0 (45.064 g/1t) y 0.4 partes de Cus0,, + 58,0 (62.43 g/1t) y 3.7 par-
tes de agua destilada. Las sales se disuelven en una mezcla de 25 cc de HCl
Y 975 cc de agua destilada.

VII) MUTALES PESADOS:

Mezclar 1 g de cafeina hidratada con 5 cc de HC1l 0.1 ¥y 45 cc
de agua destilada y calentar suavemente, hasta disolucidén total. Usar 25cc
de esta solucién para la prueba.

En un tubo de Negsler (A) se ponen 2 cc de &cido acdtico dilufdo (60
cc de moético glazcial diluidos en agus hasta 1000 cc) y agregar 2 cc de so-
lucién standar de plomo y 25 cc de agua destilada. En otro tubo de Yessler
(B) se voien 25 cc de solucidén a examinar de cafeina. A los 2 tubos se les
agregan 10 cc de solucidn saturada de H2S. Se agitan hasta que reaccionen
totalmente (unos 10 min), al cabo de lo cual la coloracidér obscura del tubo
B debe ser cuando mds igual a la del tubo A. La solucidn estandar de plomo
se prepara disolviendo 0.1598 g de Pb(L03)2 en 100 cc de agra destilada, a—
gregar 1 co de HEO3 ¥ diluir hasta 1000 cc con agua destilada. De esta solu
0idén se toman 10 cc y se diluyen a 100 cc con zgua destilada, de tal modo
que 0.1 cc de esta solucidén estandar de plomo, equivale a 1 ppm de plomo
oon respecto a la substancia de wrueba.

Ademés de los métodos antes mercionados, pueden usarse métodos espec—
trofotométricos para certificar la pureza, realizar curvas estandar de com—
paracién, etc. Un buén producto terminado deberd ser capaz de ser sometido

a tan rigurosos andlisis y confirmar su czlidad.
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CAPITULO VI
CONCLUSIONES

1) La cafefna es un alcaloide aceptado legalmente e importante mate-
riz prima de las industriss farwacdutioce y refresquera. Su incremento en -
la deranda hace factible la instalacidn de plantzs refinadoras de cafefnz
en el pafs.

2) De las fuentes naturales de obtencidén de 1a cafefna, el grano de
caff es la mfs importante, por ser m4s abunderte , en la que mayor tecnolo
gfa ge ha aplicado, por tal loa crudos de cafeina provenientes del café
son la materia prima mfs importante para la obtencién del alcazloide natu-
ral puro a nivel industrial, aungue oabe gefialar que actualmente existen
procesoc & niveles industriales para descafeinizar otros vegetales, y por
lo tanto existe la posibilidad de que B8 encuentren en el mercado orudos
extrailos de otros vegetales, miando posible el tratarlos de la misma for-

ma que & los crudos provenientes de la extraccién del grano de café.

3) De los métodos de extraccién, el método acuoso es el que propor-

ciona crudos mds diffciles de refinar.

4) Se puede afirmar que ningidn método de refinecidn por si solo,
proporciona 8ptimos repsultados, sino que e necesario combinar varios de
ellos para obtener un proceso satisfactorio, siendo necesario agotar al
nfximo las pirdidas del alcaloide en los productos de desecho {aguas, car—

bones, tortas de¢ lodos de cal, etoc. ).

5) Es necesaria una mayor investigacidn acerca de los proceaos de TS
finacifr para optimigar al mfximo le recuperacidn del alcaloide, afinando
los procesos mencionados durante el presente trabajo y/o agregandc algunos

otros procesos que colaboren a este fin,

€) En el disefio de la planta refinadora, se tomaron en cuenta varias

consideracionesy .

a) Por ser un dissfio a nivel anteproyecto, los equipos fneron cal
culados con amplio margen de sobrediseofio, debido sobre todo & cerecer ds

. todos los datos reales sobrs ¢l fimcionamiento de &stos,

b) Todos los equipos, &s{ como el proceso son Buceptibles de mo-
dificaciones.

¢) Tanto el equipo como la maro dc obra sor los mfnimos requeridose
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7) leos cdlculos efectuados en el presente trabajo fueron hechos pera
un rerdimiento del proceso de 93 a 95 % cortra un rendimiento expsrimental
de 95 a 97 %, lo cual deja un pequefic mirgen, ademés.de que en los cdlculos
para la planta, no se trabajé nunce &l 100 % de su capecidad, sino aproxi-
mademente awn 75 a 80 %, lo cual deja otro pequefio margen. Eatos mirgeres
representardn sn un momento la posibilidad de una mayor produccién, dadas

lazs medidas de agotamiento de los productos de desgecho.

8) Para poder llevar a cabo la congtruccién de la planta, habria que
tomar en cuenta algunos detalles importantes tales comog

a) Los cdlculos fueron efectuados para condiciones estendard en la
Cd de México, por lo que habrie que transformarlas a las condiciones drl
lugar de construccidn.

b) Muchos de los datos de equipo son empiricos, y en estos casos
son los febricantes los que podrian aportar detalles imporiantes pura la
modifiéacién de tal o cual equipo, y por comsiguiente en el costo de &ste.

' c) El tiempo de instelacién y arranque de la planta representa
costos que puder ser mzyores en algin momer:to que los calculados (ver cap.
IVv.)

9) Esta planta estd capaciteda para complementar la demanda neacional
Y a su vez exportar al mercado internacional, lo cual proporcionari entra-
da de divisas imnortantes al pais, ‘

10) El estudio de rentabilidad del proyecto esta basado en la compra
de crudos en el extranjero, siende importante aclarer que los cocstos dieami
nuirdn grundsmente éi los crudos son comprades en el pais. De comprarss
los crudos 2n ol paie, los precios del producto estardn & un nivel mucho
més competitivo tanto necional como internecionalmente,

11) Pars garantizar un proceso 6ptimc y un producto de calided ade-
cuada se hace necesario un estricto control de calided tanto de materies
primas, productos en procesoc y producto terminado, asi como de productem

de dececho.
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AYENDICE I-A o SOLUBILIDAD DE LA CAFEINA EN DIFERENRTES SOLVENTES e

TENSIDAD TEMP, SOLUBILIDAD IENSIDAD IR
SOLVENTE DEL = (gz de cafefna Li SOLUCION

SOLVENTE S0LUC « por 100 gr de SATURADA
sol. saturada)

AGUA cecovscacncescss 00997 25 2.14 essoce
ETER sec0cvccccncccce 0eT16 25 027 ess o0
CIOROFORMO ceeecosees 10476 5 11,00 casoe
ACETONA ¢scoscececcee 00809 30 2.18 veses
TENCENO ececececcsecss 0872 30 1422 0.875
ALTFHIDO EENCENICO oo 14055 30 11462 1,087
AETATO IE AMILOeeees 0Do860 30 0.T2 0.862
ANTLINA eeceeqeccesee 10020 30 22,89 1,080
ALCOHOL AMILICO ceecee OeB14 25 0049 0,810
ACIDO ACETICO seeeecee 10055 2145 2044 sesee
XILENO seeecesescesss  0e847 3245 1,11 04847
TOLUENO eeccccccsccss Qo862 25 0457 0.861

APENDICE I-B o PARTES DE SOLVNETE REQUERIDAS POR UNA PARTE DE CAFEINA.

A. Commzille (Compt. rend Gookel(Cheme
1675,81,817) A 1a tempe . Cenir,1897,2 401 U.S.P.
SOLVENTE Do 15°C & 17°C = de Eb. 80lve oo Temp. de 259¢
Hidratada Anbidrs Anhidra bullioion
AQUA sececssncsccces (23] T14.0 2420 ®ecosee 800ece 4600
(a 65°)
AICOHOL EECTIFICADO 40 4440 ecove 000000 sceeoe . 6600
ALCOHOL ABSOLUTO ooce- ooe 16540 32,00 0seces eseces escsa
ETER COMERCIAL osaee 476 52600 cesees a0eses ecesede sesece
ETER ANHIDRO PURD oo  eee 2,288.0 277,00 83940 33900, 53000
CLOROFORMO eescsssce  eoe 707 525 8.5 6e4 55
SULFURO DE CARBONO . see 1,709.0 220,00 000000 0020 geece

[an]
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APENDICE I-C

SOLVENTE

Agua
Aoidoss

olorhfdrico conc.
olorhfdrico dil.
nftrico conce
nftrico diluido
sulfirico coucs
sulfidrice dil,
acético concae

ao8tico dil,
Hidxr8xidos;

de sodio concse
de sodio dile
de amonio concs
de amonio dil,

Sales;

nitrato de plata {en sol.)
clorurc f£8rrico (en sol.)
oloruro de bario {en sols)

Alccholesy
metflico
etflico
butflico
amflioco
benoflico
oaprflico

Solventes Orgénicoss

ocloroformo

tetracloruro de oarbono
sulfurc de carbono

acetona
glicerina
benceno
nitrobensceno
xilol
tolueno

Ster de petrdleo (hexa—
nos de peo. de 50 a 70°C)

« SOLUBILIDAD DE LA CAFEINA EN DIFEHRENTES SOLVERTES,.

SOLUBILIDAD

EN FRIO EN CALIENTE
ingoluble soluble
soluble soluble
soluble soluble
soluble soluble
soluble soluble
soluble soluble
Boluble Boluble
soluble soluble
scluble soluble
insoluble pooc soluble
insoluble soluble
poco soluble goluble
poco soluble soluble
insoluble soluble
insoluble soluble
poco soluble soluble
insoluble poco eoluble
insoluble soluble
insoluble soluble
ins6luble soluble
soluble soluble
ingoluble soluble
soluble soluble
insoluble poco soluble
Boluble soluble
soluble soluble
poco soluble soluble
soluble soluble
soluble soluble
ingoluble soluble
soluble soluble
soluble soluble



APENDICE II-A . COMPOSICION QUIMICA DE LAS PORCIONES SOLUELE E INSOLUBLE
IEL CAFE TOSTADO. ( Base seca, aproximado).

COMPOFENTES PORCIENTO
SOLUBLES INSOLUBLES
1o CARBOHIDRATOS (53 %)a ‘
Asfcares redustores 12 PP
Azdorres ocaramelizados 10 = 17 T=10
Hemicelulosa (hidrolizable) 1 14
Fibras ( no hidrolisables) ssscese 22
2, ACEITES esecsse 15
3o PROTEINAS (N x 6.25)j los aminodcidos '
son solubles 1 -2 1
4o CENIZAS (8xidos) 3 1
Se ACIDOS NO VOLAPILES;
Clorogénioco 45 cesossse
Qufnico 05 cccccece
Caféioco 05 PP PP
0xflico, Hflico, Cftrico y Tartdrico 1.0 cscccces
6o ACIDOS VOLATILES 0,35 cscoccoe
7+ TRICONELINA 1.0 ccsscece
8, CAFBINA (Arfbiocas 1 %, Robustas 2.0%) 1.2 vessscse
9, FENOLICOS ( aproximados ) 2,0 sscecece
10, VOLATILESS
Didxido de Carbono trasan 2.0
Esencia de aroma y sabor 0.04 Qecccoce
TOTAL 27 & 35 13 a 65

NOTA: los volftiles pueden ser olasificados qufmicamente como Z£oidos,
aminas, sulfuros, compuestos ocarboxflicos ( aldehfdos y cetonss ) y otros.
Los no voldtiles en foidos, carbobidratos, protefnas, aceites, fosfolfpi-

doa, minerales y otros,
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ATENDICE II-B . ANALISIS IE WNA ESENCIA DIE ABOMA DE CAFE. (Slg.tlda Siv

1960)
PESO P. DE HEBULL. IMPORTANCIA
COMPUESTO wizc, * o " P EELATIVA IB
SABOR
Acstaldeh{do 44 19.9 21 70 grande
Acetona 58 1807 56 133 mediana
Diacetilo 86 Te5 88 190 grande
n-Valeraldshfdo 86 7.3 102 216 medians
2-Metilbutiraldehf{do 86 6.8 91 196 mediana
3-Metilbutiraldehfde 86 540 91 196 nediana
Hetilfurano 82 407 63 145 mediana
Propionaldehf{do 58 4.5 49 120 mediana
Metilformato 60 4,0 32 90 mediana
Didxido de carbono 44 38 ~78 ~108 esoe
Furano 68 342 32 90 grands
Isobutiraldehf{do T2 3.0 63 145 grande
Pentadieno (isopreno) 8 340 30 86 mediana
Metiletilocetona T2 24 80 176 mediana
Parafinas y olefinas :
de f8rmula C4-C7 oo 2,0 35 95 mediana
Metilacetato 14 1.7 51 135 mediana
Sulfuro de dimetilo 62 1.0 38 100 graunde
n-Butiraldehfdo . 12 [+ PY} 15 167 grande
Etilformato 14 063 54 129 nediana
Disulfuro de carbono 16 Ce2 46 115 mediana
Aloohol metflioco 32 042 46 115 pequeiia
¥etilmercaptano 48 0.1 - 6 43 grande
100,0

APENDICE II-C , COMPOSICION DE ALGUNOS CAFES VERDES Y TOSTADOS. ( K3nig)

COMPUESTO % uAiﬁg Tos;%mo % r«.uc:n‘focmE mémgm
Agua 12,00 8400 4,00 0.
Cafeina 1,80 0480 1,80 0.
Crasa : 14.20 -~ 11440 16450 104
Celulosa 42,30 16,60 51,00 12,
Azfcares reductores T80 5480 0,00 1.
Fitr8geno total 2,20 1.10 2.70° 1.

Cenizas 4000 3-50 5000 4.
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" APENDICE II-D , CONTENIDO DE CAFEIFA EN LAS DIFERENTES ESPECIES DE CAFE QUE
SE CULTIVAN EN MEXICO., (Por sonas de cultivo),(Datos propor
cionados por Kumce Alarcén, Cortina Anciola y otros,)

ORIGEN

C8rdoba, Ver,
Cérdoba, Ver,
C8rdobe, Vér.

€8z 'oba, Ver,
C8rdoba, :Ver,
Cérdoba, Vere.
Coatepec, Ver,
Coatepec, Ver,
Coatepec, Ver,
Escamela, Ver,
Fortin, Ver.
Fortin, Ver.
Potrero, Ver.
Huatusco, Ver,
Jalapa, Ver.
Jalapa, Vere
Tlapacoyan, Ver,
Tlapacoyan, Ver.
Orizaba, Ver,
Orisaba, Ver.
Paraje Nuevo, Ver,
Paraje Nuevo, Ver.
Pago de Macho, Ver,
Zongolioca,; Ver,
Chiapas

Chiapas

Tapachula, Chis,
Pochutal, Oax,
Pochutla, Oax,

Teotitlfn del Camino,

Oax.
Zona Alta, Oax,
Oaxaca

DESCRIPCION

Carf oro (grano)
Caré oro (grano)
Grsao

Grano corriente
Grano

Corriente

Grano

Grano

Ccafé corriente
Café ocrriente
Planchuela lavado
Pergamino lavado
Grano

Grano

Cafélavado primers
Card corriente
Grano lavado
Grano corriente
Grano

Grano

Grano

Corriente
Corriente
Corriente
BEscojido
Terceras

Gxrano

Grano lavado

Car§ segunda (corriente)

Grano ocorriente
drano
Car§ corriente

303

~AFEINA %
Base seca
109
1¢12
1.12
1.04
1.26
1.11
1.13
1.14
1.04
1.10
1.15
1.13
1.24
1,10
1420
117
1.10
1.00
1.20
1,10
1.29
1429
1,12
1.19
1625
1.24
1423
1.27
1,10

1.06
1.21
1.23

CAFEINA %
Base himeda
1,00
1,03
1,09
0,97
1.15
1,00
1,04
1407
1,00
1,04
1,05
1.03
1.15
1,03
1,11
1.07
1,02
091
1,10
1,01
1.19
1,19
1,00
1.09
1418
1.19
10,12
1421
1,02

0497
1.14
1.17



continuacién al Apéndice II-D

ORIGEN DESCRIPCION CAFEINA %  CAFEINA %
) Base seca Base himeda
Teutila, Oax, Crano 1.05 098
Tlacolula, Oax, Grano 1.10 1.02
Cd. Valles, S.L.P. Grano 1.26 1410
Cde Valles, S.L.P. Orano 1016 1.02
Zacapoaxtla, Pue. Grano lavado 1,03 0495
Tesiutlin, Pue. Grano 1.10 1.03
Paguatl”’n, Pue. Grano corriente 1.06 0,99
Tezonapa, Pues Grano 1,05 0,96
Kezolongo, Pue, Grano 1.04 1.00
Uruapan, Mich. Caracolillo 1412 1.05
Uruapan, Mich. Planchus=la 1,03 0.95
Guerrero Orano 1.23 1,15
Guerrero Grano 1.18 1.11
Tacaphuitz, S.L.P. Pulpa y cascarills 0,39 0,36
Cd. Valles, S.L.P. Pulpa y oascarilla 0.21 0.19
Teutila, Oax. Pulpa y ocasoarilla 0649 8.45
Chiquihuitlén, Oaxe Pulpa y cascarilla Oe41 0.36
Oaxaoa Pulpa y cascarilla 0,62 0.56
Chiapas Pulpa y caacarilla 0.63 0.61
Jalapa, Ver, Pulpa fresca y seca 0,80 0,64
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APENDICE II-BE . LISTA CRONOIOGICA DE LAS PATENTES DE DESCAFEINIZ.CION.

NUMERO Y
FECHA

Bz 6 375
3/16/06

Pr 364 38
3/19/06

Ale 237 810
10/19/06

Ale 227 380
8/4/07

Ale 219 425
12/1/07
Ale 243 539
1/28/08

Be 2 035
1/29/08

US 897 763
9/1/08

Fr 396 930
11/24/08

Us 936 392
10/12/09

US 950 357
2/22/09

Ale 276 014
10/29/09
Br 1 328

US 947 517
1/25/10

Br 5 827
3/1/10

INVENTORES

Neyer, J.JF.

Meyery JoF.
Utescher, E.
Uteschez_‘, E.
Utescher, E.

Hi.mmer, KeHe

Wimmer, K.H.

Heyer, J.F.,
Roselius, L. &
Himmer, K.He

Seisser, L.

Yimmer, K.He

Tr.llich, He

Klein, Le
Hulmer, Re
Hubner, R,

Lifebslt Coffes,
Coe

TITULC O DESCRIPCION

Tratar el café verde oon vapor secoy ex
traer oon HLT3, H¥SOI, o HC1 para guitar
la cafefna yZel al; extraer con
bencenoj descafeinizarj regresar extrao
{0

La misma de arriba ( Br 6 375).
Extraccibn con amonfaco acuoso,

Extracoidn del caf§ verde oon Zoido acd
tico o con &cido sulfuroso,

Fijar la cafefna y extraer en una 00
rriente elfotrica débil.,

Descafeinizar el café verde con aloohol
dilufdo; exiraer el extracto acuoso oon
solventes orgénicos.

Humedecer el café verde con &gua calien
te o vaporj extraer con benceno o cloro
formo,

Bxtraer del caf§ verde con aguay Tremo-
ver el extracto oon vac{o; descafeini-

. zar el extractoj reutilizas el uxtracto

descafeinados

Descafeinizar el caf§ verde con acetato
de etilo & 68°C en centrffugsae

Pasar vapor al café§ verde; extraer con
solventey pasar vapor otra ves para eli
minar restos de solvente.

Humedecer el café verdej pasar oorrien—
te aldotrioa para disociar la cafefna y
el 4cido tfnicoj extrasr la cafefnas

Extraer café verde o tostado con s0lu—
0idn cflcica bajo presidn.

Sumergir el café verde en agua & 15°Cy
germinar parcialmentej extraer con &gus
a 50 § 60°C ,

La misma que la Br 1 328/10 arriba.

Tratar el café verde con vapor bajo pre
8ifnj extraer con bencenoe
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continuacidn Apéndice II-E .

NUMERO Y
FECHA

US 953 073,4

3/29/10

Us 953 643

3/29/10

US 964 944
7/19/10

Br 24 793
10/25/10

Br 8 815
4/8/11

US 1 000 692
8/15/11

Us'1 009 610

11/21/11

Us 897 840
9/1/08
reimpresién
US 13 261,2,3
Us 1 015 271

1/16/12

US 1 016 293,4

2/15/12

Us 1 039 961
10/1/12

US 1 041 160
10/15/12

Us 1 G73 929
9,23/13

U3 1 123 827
1/5/15

Us 1 216 671
2/20/17

INVENTORES
Trillich, He

Seisser, L.

Trillioh, H.

Klein 9 Le

Klein ’ L,

Roselius, L.

Wimmer, KeH.

Meyoery JoFe,
Roselius, L.
Wimmer, K.H.

Geisler, L.We

Rosewater, N.

Klein, Lo
De Pury, He

Rosewater, N.

Whitaker, M.C. &

Metzger, F.J.

Eden, F.R.

TITUIO O IESCRIPCION

Extraer del caf§ verde con &cido acdtico
7 despuds con Ster bajo presiénm.

Extraer del oaf8 verde entero oon solven
te voldtil usando una centrffuga para la
circulacién del solventes

Extraer con &lcali al 17 % ; desoafeini-
zar el extracto acuoso con solvente orgé
nico pesadc,

Sunergir en agua y pasar vapor al oafé

verdej extraer con soluciln acuosa oca~

liente de cal-sosae.

Tambores sellados oon vilvulas especia—
les para café libre de cafelna.

Electrélisis del oaf§ verde en una solu=
c¢ién conductora; extraccién con un 801~
vente seleotivoe

Extraccidn del caféverde con sgua oalien
te a 70-120°C; descafeiniszar el extracto
acuosoj impregnar los granos con el ex~
tracto desoafeinizado.

Tratar el cafd verde con vapor eeco ga—
Beoso, despuds oon fcidosj extraer con
solvente vol4til; tratar con vavor seco.

Extiraer el caf§ verde con agua hirviente
descafeinizar el extractoj despuds sumer
gir al caf8 en la solucién descafeinada.

Extraer del caf§ verde entero cor agus
oalientey enfriar el extractoj sumergir
al café en el extracto descafeinado.

Extraer el caf§ verde coxn £lcali acuoso;
despuds tratar con €O, , bajo presidn.

Causar que las celdas lefiosas del café
verde se rompanj extraer y luego tostar.

Aplicar calor seco el cafd verde enterc,
agitar, descorticar, extraer cafefna,
restaurar otrog constituyentes que no
sean oafefna,

Destileci8n con vaper de cafés verdes y
tostados; despuds extraccién acuosaj com
binar el destilado y extraer para recupe
rar la cafefna.

Extracoisn acuoea de la cafefna del caf$
verdej secado parcialj tostado hiimedo.
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continueoidn Apéndice II-E

NUMERO Y

FECHA
e
T %
i
T

Ale 515 604
10/23/23

Ale 538 439
10/23/23
Us 1 222
1/22/24

Br 247 039
4/22/25

US 1 629 512
5/24/27

US 1 640 648
8/30/27

Sui 128 984
11 /8/27f

Fr 665 682
9/22/28

Br 314 306
6/4/29
Br 314 308
6/22/28

Br 339 543
1/31/30

Fr 694 602
4/28/30
Belg 373 515
10/31/30

Ale 562 863
4/11/3

IRVESTIGADORES
Lombaers; H.C.E.
Rosewater, N,
Roselius, H.

Lombaers, H.C.E.

Kaffee H.,A.C
Kaffee H.A.G.

V¥immer, K.H.

Kundig, P.
Welliseller, F.X.

Gross, H.

Kundig, F.

Gaesner, C.0.

Klappreth, W.

Neustadt, G. &
Neustadt, I.

Pa?fgen, W.
Farben, I.G.
laitat, G.

Closmamn, E.A,

TITULO O DESCRIFCION

Pasar vapor seco extraococifn ocon solventej
pasar vepor pare eliminar el solventie.

Sublimar los alosloides del café verde.

Pasar vapor al café§ verdey exiraer oon
oenoeno,

Sumergir el oafé verde en agus hasta una
bumedad de 20 ¥; extraer oon solvente de
punto de ebullicién entre 36 y 45°C

Extracoién del grano de café verde oon
diclorometano.

La misma que la anterior (Br 206 145/22).

 Extraer del grano verde oon hicfrocarbu-

ros halogenados de p. de ebullicién deda
Jo de 45°C .

Extraer del ocafé verde con solventes or-
géniocos, alooholes, &steres, cetonas,

Extraer del café verde entero con solven
tes para la cafefna a presidén de 15 atm .

Sumergir el oafé verde en scluciones al=-
calinas; pasar gas inerte; separar la cos
fefna; reoircular .l ges.

Calentamiento del oafé verde bajo pre-
sién; extraser la cafefna con sclvente; o
liminar el solvente por medio de una co-
rriente de aire y vapor.

Quitar 1la ocafefns o la tefma del café o
del té con soliciones acuosas de sales
6n substancias extractivas.

Desoafeinizar extraotos acuosos de café
verdes reutilizar los extraoctos.

El caféd verde extraido y descafeinigado
es enriquecido por extractes ¢3scafeina-
dos de una oantidad mfs grande de grancs,

Descafeinizar extractos de café por me-—
dio de carbén mineral. .

Ertraer la cafefms del café verde con a-
monfaoo 1lfquido.

Tratar al cafd verde a 60-90°C con sclu-
oién de £lcali libre.

Extraer el café verde oon agua calientes
descafeinizar; reutilizar el extraoto.
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continuacién Apéndice II-E

FOMERO Y
FECHA

Br 362 313
4/22/31

Fr 733 915
3/19/32

Fr 739 900
1/6/32

Br 397 323
10/15/32
Pr 743 900
10/15/32

Br 404 228
7/19/33

Belg 399 292
11/30/33

Sui 166 486
4/2/34

Sui 167 162
4/16/34

Us 1
S
Ale 597 001
5/18/34

Fr 764 456
8/22/34

US 1 964 814
1/3/34

Br 442 230
1/27/34

Fr 768 452
8/1/34

Fr 771 526
10/10/34

Us 1 977 416
10/16/34

Fr 775 227
12/21/34

Br 439 617
8/30/35

INVESTIGADORES

Levelt, W.H.

Koro Kaffee Cis.

Scheele, E=.
Massatsch, C.
Masgatsch, C.

Gilbert, P.

Cafesa

Brunner, M.
Brunrner, M.
Scheele, E,
Brumund, D.
Grethe, T.
Gilbert, P,
Helmke, W.A,.C.
Brunner, M.
Rennotte, J.F,
Wilder, H.K.
Produits Silgelac

Helpke, W.A.C.,
Tyberzhein, E.C.3.

& Backer, P.J.

TITULO O DESCRIPCION
Pasar vapor al café verde para romper
las células; extraer oon solvente; pa-
sar vapor. Con desaoripcién de aparatos.

Tratar al carfé§ verde con alcoholes més
altos o ceto.as puare hunmedecer; secar a
100°C; extraer cereina; usar presidn.

Eriraer cafefna del cefé verde por una g
nulsién de agua y solvente orgdaico.

Desecafeinizar extracto de café pasdndolo
a través de un solventej filtrar,.

La aisma que ®r 397 323/32, artiba.

Tratar al café verde con E 02 para des-
truir los tarnatos y abrir Eos granos; ex
traer con diclorometano.

Tratar al café verde con vapor bajo pre—
gibny quitar iz cafefna ocon solvents or-—
gdnico.

Caf& libre de cafefna por exitraccidém con
emulsidén acuoca de aceite pararinico.

Extraer el café verde con cis-dicloroeti
lerno para quitar la cafeina.

Extraer con emulsién de agua y solvente
orgdnioco.

Extraer del café verde ocon agua y solven
te orgdnico.

Extraer ocon mezcla de &ter acdtico y a=
gua; pasar vapor y Secar.

Tratar café§ verde con H,0,3 extraer con
. 272
diclorometano.

Aparato pera extraccién continua de café
verds, cilindro inclinado.

Extraer con cis~diclorometano en autocla
ve.

Alcaloides del café verde.
32003 .

Fumedecer el cafd verdes extraer com sol
vente vol&tily pasar vapor a 170°F.

Extraer oon

Extracto de café pasado a través de un
lecho de pellets de g9l de sflice.

Extraer el café verde oon cloruro de eti
leno; tratar ccn vapor y aire.

308



ocontimuaoién al Apéndice II-BE

NUMERO Y IRVESTIGADORES
FECHA

US 2 007 405 Meijer, F.NM,
1/9/35
Ale 598 379  Ruppert, F.
1/9/3%

US 2 016 634 Grethe, T.
10/8/35 ’

US 2 023 333 XKolang, J.
12/3/35

US 2 036 345 MNerckel, H.
4/1/36

US 2 045 854 Hoffmann, W.F,
6/30/36

Ale 632 208 Kallman, 4.
12/5/36

Pr 806 904 Tyberghein, E.C.
12/29/36 E., & Backer, P.J.
Pr 742 684  Coffex, A.O.
3/14/38

Belg 430 910 Café H.A.G., S.A.
1/31/39

US 2 151 582 Block, D.J.
3/21/39

U3 2 157 956 Easselborn, W.C.,
9/39 & Thompson, J.J.

Ale 675 4T Scheele, E.

5/9/39

Fr 845 118 Café Sanka, S.A,

8/11/39

Ale 685 367 Coffex, A.G.
12/16/39

US 2 198 859 B»Blirgin, E,
4/30/40

TITULO O DESCRIPCION

Pasar vapor al café verde; extraer com
solvente orgdnico; pasar vapor seco.

Extraer el café verde oon triclorcetile-
no; los aceites del café adicionados de
nuevo al extrecto para preservar el aro—
mna.

Extraer el café verde oon éster aodtioo
Y 8guaj PAB&T VaApor y secar,

Extraei el ocafé verde con o4, ¢ J o<, (3
dicloroetano,

Una mfs digestible infueién a pH de 6.4
a 6.9; afiadir una substancia alcalino no
dafiina.

Sumergir a8 los granos de café verds en
un medio 1fquido conductor; electrili-
zar con oorrisnte directa; neutralizar
el doido.

Usc de albimina de_ huevo ¥ 3202 .

Ia misma que Br 439 611/35 desorita ante
riormente.

Calentar al oafé verde con 16 % de agua
en autoolave; clave; extiraer con dicloro
etano; oalentar para elimimar solvente.

Café libre de cafefna y té. la cafefna
descompuesta por aereacién de los granos
bhimedos, o de las hojas del té.

Tratar a 1la infusién de café oon carbén
no activado, después con soluoiGn aleali
na no téxiea.

Agua fria, vapor, solvente ocaliente, va-
por (ocafé verde)

Extraer del café verde ocon emulsidn de
tricloroetileno o oloroformo.

Descomposicién de la cafeina y/o tefna
por aereacién en presencia de agua, oo-
rriente eléctrica y rayosg ultraviocleta.

Extracoidn acuosa del ocafé verde; desoca-
feinigaocién del extracto por carbén mine
ral activadoj reutilizaciénm del extracto.

Desoafeinizaoién del extracto amuoso del
café por agente adsorbente en recipiente
de 1fguido permeable.
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NUMTRO Y
FECHA
Belg 440 644
1/31/44
Sul 211 646
2/2/44
Us 2 233 033
2/25/41
Ale 709 365
7/3/44
Hol 51 215
10/15/41
UsS 2 284 033
5/26/42
Ale 722 132
5/14/42
Hol 53 500
11/16/42
US 2 309 092
1/26/43
Us 2 309 139
1/26/43
US 2 324 594
7/20/43
Ale 740 900
9/9/43
Us 2 375 550
5/8/45

IFVESTIGADORES

Café H.A.0.,S.A.

Biirgin, E.(M. Brun
ner Co.)

Robinson, P.W.

Kirschbaum, E.

Koffie, H.A.Q.

Berry, N.E.

Roselius W,

Kaffeo, H.A.Q.
Berry, N.E., &
Halters, R.H.

Rector, T.M.

Polin, H.S.

Roselius, W.

Grossman, H.

TITULO O DESCRIPCION

Café libre de oafefna por aereasidén de
los granos himedos con baoterias de doi
do 14ctioco.

La misma que US 2. 198 859/40 desorita a
teriormente. i

Humedecer el oafé§ verde; pasar vapor, d
10 1b; aextracoifn con solventej pasar v
por.

Descafeinizaoifn de extractos de café.
Extracr oafé tostado o verde con aguag
destilar hasta que el residuo estd seoc
colectar el destiladc aromftioco; libera
al residuo secc de la cafefna al vaoiog
combinar con el ligquido destilado aromd
tico.

Extraer del café verde con agua o extra
to de café, en corriente de aire, corri
te eldotrica, luz ultravioleta,

Sumergir al café verde en soluocidn de s
lubles de ocafé.

Aereacién del café verde én presenoia d
aguas reut11153016n del agua de extrac-
cién.

La cafefna eas destrufda en el granc de
café verde hiimedo por corriente de aire
fermentacién, oxidaocidén, bacterias de 4
oido 1l4otico y levadura.

Extraco’én a contracorriente acucsa y
continua del café verde; descafeiniza-
e6ién del extraoctoy recircular el extrac
to descafeinizado.

Proceso continuo y equipos. Humedecido,
extraocidn oon solventes a contracorrie
te.

Mezola de solventes para la extracolém
del café verde; pequefia cantidad de olo
roformo para la cafefna y mayor cantida
de otros hidrocarburos para los aceites

Extraocién de café verde y tostado oon
guaj colectar los gasesj remover CO, de
los gaseaj regresar los gases res tes
al extraocto.

Desgoafeinizar el extractc de café por
contacto oon silicato de Al o Mg.
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NUMERO Y
FECHA

Sui 239 206

12/11/45

Us 2 391 981
1/1/46

Us 2 472 121
6/1/49

Can 492 560
5/5/53

US 2 472 881
6/14/49

Br 635 185
4/5/50

Hol 65 T77
4/15/50

US 2 508 545
8/28/50

Br 700 598
12/2/53

Ital 549 808
10/18/56

Us 2 802 739
8/13/57

US 2 817 588
12/24/51

US 2 933 395
4/19/20

INVESTIGADORES

Forater, O.

Kremers, R.E

Ornfelt, J.

Ornfelt, J.

Bender, C.R.

Durrenmatt, H.K.

Hemdrix, W.H.

Shuman, A.C.

Blenoh, R.O.

Conte, G.

Fatting, L.

Barch, W.E.

Adler, I., &
BEarle, E.L.

TITULO O DESCRIPCION

Descafeinizar caff oon cloruro de metile—
no bajo presiones alternadas de !2 para
exoluir sl aire.

Extraer del ocafé verde oon solventes olo-
ro orgdnicos de baja polaridady descafei-
nizar en arcillaj quitar la cafeina de la
arcilla con solventes clorados orgdnicos
de alta polaridad; reocuperar la cafefna.

Extraer la cafefna de extraoto de café
verde y tostado al 40 % con solventes or-
g€nicos hasta que el 90 4 de la ocafefna
es eliminado.

La misma que la US 2 472 121/49 arriba.

Extraer del café verde oon solventes orgd
nicos; extraer del solvente con agua para
obtener la masa de cafeina por enfriamien
to; extr:er del extracto zcuoso con sol-
vente orgdnico para obtener el sobrante.

Extraer del café verde y tostado oon aguaj
destilar.

Descafeinizacién de granos de café verdej
paear vapor; extraer con bencenoy exiraer
el residuo con agna y éter.

Proceso de recupermciém de cafeina.

Quitar el aroma del café verde y tostado
por medio de calor, despuds exrtraer la ca
fefna del ocafé desaromatizado; regresar

el aroma al ocafé o extracto. 12 reclamacio
nes.

Eliminacién de la cafefna de infusiones de
oafé. -

Destilar con vapor el café verde y tosta-
do y ocondensarj eliminar la cafeina; re~-
gresar el condensado al extracto.

Sumergir el café verde en aguaj extraer
la ocafefna con solvente orgdnico; reutili
zar el extracito acuoso descafeinizado.

Evaporar voldtiles de una pelicula fina
de cafd verde y ocrudo,extracto a apropia-
da temperatura y presidén; extraer del ex-
tracto aouoso oon solvente orgdnicosy des-
cafeinizar y regresar al extraoto,

Puentes NMjchasl Sivets, H.S.; Coffee Process Technology; Vol IIj pp 274-277
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HOTA; las siglas empleadas en el apéndice II-E, significan:

US = Estados Unidos.
Hol = Holanda.

Br = Reino Thido.
Belg = Bélgica.

Ale = Alemania.

Fr = Franoia.

Sul = Suiza.

Can = Canadd.

1tal =« Ttalia.
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