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I E T R 0 D U C C 1 0 N

El ¡ ceremento que desde hace vaxioe aFos ha tenido el consumo del ea

fé descafeinadc, en el murado ha provecado existencias cada vez ma,, o- es de

un subproducto de la descafeinizaciéri, el cu" l por sí mismo ha z dquirido

una gran imiortancia comercial. EEte subprouucto ce la cafeína. 

Debiuo a que en la extrac--i6n de Cafeína del café, ésta no es obten,¡ 

a con la suficiente pure --a para satisfacer los requerimientos del merc--do, 

ze ve la necesidad á- purificarla basta alcanzar Er.,dos satisfactorios de

ureza. . 1 trav4s de los aZos se han ido experimentando ciertos proc6sos dp

purifioaci6n del alcaloide, pero éstos no han tenido una eficiencia adecua

da debido sobre todo a pérdidas en el proceso. Por ésto, co irtención del

presente trabajo plartear nuevas alternativas que permitan mejorar la efi- 

ciencia en los procesos de refinaci6n de cafeina provenien- e de la extrac- 

Ci6n del cF-f6. 

Para este fin, habrá necesidad de recurrir a diferey. tes irdustrias

de refinaciin de productoE tarito de origen vejetal como sintéticol Y el:Pe- 

riEaEjr,tar diferentes técnicas de esta-- irdustrias para poder refinar el al- 

caloido. 

Una investiS.aci6n bibliográfica previa, permitirá funci= entar los re

querimientos " alcanzar por el producto puro; une. apreciaci6n general de

los rjétodos extractivoia en el café y otros vegetales; los diferentes méto- 

dos de obtención del alcaloide a partir de síntesis parciales; la problem¿I

tica con la que se enfrenta la refinacidr, del alcaloide, as! como posibles

métodos de refinaci6n de L; te; y además la posibilidad de aplicación i¡¡aur. 

trial de un proceso de refinaciiii que esa tecnológica y económicamente fac- 

tible ( en virtud de que la situp- íén por la que aotualmente atraviena el

país, ha afectado tazto a la industria del alcaloide como a otras induB- 

trias, debido priricipalmente al incremento de los cortos en la importación

de las materias primas, en la mano de obr y en los equipos requeri- los), 

tendiente a disrainuir tanto las pérdidas como el elevado costo de los pro - 

coros existentes en la actualidad, y que a Bu vez permita colaborar al in- 

cremento de los productos manufacturados, que puedan ser introducidos al

mercado tanto racioy,al como internacional a precios competitivos. 

Er. el transcurso de los años nuestras familias han estado directamen

te relacionadas con diferentes ramas de la industria del café. Es pues

nuestra intención el¡ estor. mompntos de la culminación de nueStroB estudios



profeisíonalen, la de contribuii a la solucitn de alE.=o de los mdltiples

problemas pActicos con los que se enfrenta la induBtria cafetalera, pro. 

porcionando con ello un fundamento a las inveatigacienas acerca del pa- ti- 

oular que permita el acelerar el desarrollo de nuestro pals en esta. rama, 

aaf oomo estimular a nuestros compaEerps a nuevas ínvesti¿wicr.,-o que co-m- 

plementen cada vez mís la aportaci6n de loa técnicos mexica- os a la tecro- 

logia nacional. 



C A P I T U L 0 1

G E N E R A L I D A D E S

1 . 1 CAFMA. 

Alcaloide natural, el cual, como casi todos los alcaloides, es un rroduo- 

to vegstal, de sabor amargo y car9cter ligeramente Msjoo. Pertenece a la fa - 

milla de las purínas denominada xantínas. 

1. 1. 1 SINONIMOS. 

Tefna, guaranina9 metilteobromina, 1, 397- trímetilzantina, metilteofili- 

nas 1, 397- trimetil- 2, 6--<Iiozipurina. 
1. 1. 2 FORRUMS. 

Condensada o molecular; C C E ( hídratada). OWN402 ( anh' dM), . 10N402* H20
Desarrollada: 

0
fl CH3

11

C'.' 1
H3C— N C -- N'\ 

C H anhídra1 11 ¿/ 

O= C C -- N

L 13
1- 1- 3 WA MOLECUL&R. 

anhidxa 194. 19 u. m. a. 

hidratada 212. 21 u. m. a. 

1. 1. 4 CCOMPOSICION CENTEMAL. 

Para cafefma anhidra: 

carbono .......... 49- 484 % 

lliar6geno - ......... - 5- 15155 % 

OXIgencr ............ 16- 495 % 

nítrdgwno .......... 28. 866 % 

192 FUENTES E HISTORTA

1. 2. 1 FUENTES. 

a) naturales

V'- GETA.L CONTEMM % APROZIMADO

Caff 1- 2

T4 1. 3- 3. 5

TS chino 3

Td negro 3- 4

Ts perls. 4

V del Himalaya 4

3



VEO ÈTAL CONT51NIDO % APROXIXUO

Mato o té del Paraguay 1 — 4

Nuez dáii Zola 2 — 4

Gual~ 2 — 3

Toeco 2

Caoao Trazas

Gaartnexa Vaginata Trazas

Noca Theifera Trazas

b) por s:Entesis parcial: la r-afefn,- puede ser obtenida a partir del á— 

oido 11rico, cle la teobromina, de la teofilina cálcica, de la urea y otros. 

1. 2. 2 INVESTIGACIONES REALIZADIkS SOBRE CAFEINA- 

Estas pueclen ser divididas para su estudio en dos grandes grupos; inves

tigaciones sobre fuentes de obtenci&n, estructura, composicidn, etc. , e in— 

vestigaciones realizadas sobre sus propiedades 3n los organismos vivos. 

a) Investigaoiones realizadas sobre las fuentes, composicidn y estructu

ra de la oafefna: 

AÑO INVESTIGADORES ESTUDIOS REALIZADOS

1820 RUngo Descubre la cafetna en las semillas de oafí. 

1821 Caventour, Pelletier Y Idem. 

Robiquet

1823 M. M. Dumas y Pelletier La analizan por primera vez. 

1825 Martius La descubre en la gnarana ( paullinia sorbi— 

El

nis), y la llama guaranina. 

1827 OudrY La descubre en el té y la llama te:fna. 

1832 Lisbig y Pfaff Establecen su oemposici6n exacta. 

1837 G-Unther También la descubre en el té y la llana tel— 
na. 

1837 Mf1lder Demuestra que la cafetr- y la te -Ina son id1n
ticas. 

1838 Jobst Idem. 

1840 Berthemont y Dechatelus Demuestran que la cafetna y la Zuaranina son
idénticas. 

940 Martius Comprueba la existencia de la cafeSna en la
guarana. 

1843 Ster-house La descubre en el Mate o té del Faraguay, y
demuestra que existe lo mismo en el tallo
que en las hojas  frutos del café. 

861 Strecker La obtiene por sIntesis a partir de la teo— 
bromínay y fija su verdadera naturaleza y
propiedades. 

865 Attfiel La descubre en la Nuez de Kola. 

El



AÑO IN7-ESTIGADORES ESTUDIOS REALIZADOS

1875 A. Commaille llace un estudio sistemtttioo de su sOlubili- 
dad. 

1886 Ccwnley y Faul Encuentran que no hay pérdidas apreciables
de cafefna por volatilizaci6n durante el
tostado del oafé, a no ser, que dote sea
llevado a un exceso. Pero al mismo tiempo

Paul admite haber encontrado cafeína en los
condensados de los tostadores. 

1888 Koesel Obtiene cafe1na a partir de la taofílina- 

1895 Moriari y Scoccíanti Encuentran que cuando se calienta el café a

2600C no se forma la trimetilamina, pero el

la pirídina y sus hom6logoc, los cuales se
encuentran en grandes cantidades. 

1897 Gockel Hace un estudio sistem9tioo de la solubili- 
dad de la oafogna. 

1897 E. Ficher La obtiene a partir de la d-imetilhalo~. 

1898 E. Fisher La obtiene a partir de la 3--metil-mantina. 

1898 Jaci-le Encuentra que al efectuar la torrefacci6n

del café, la oafeína se volatiliza, y son
obtenidos productos tales oom0: furfural, 

amonfaco, trimetilaminay y los écidOs fOr- 
mio0 y acétioo. 

1900 W. Traubé La sintetiza a patir de la condensaci6n de
la ursa con el Acido cianacético. 

1907 A. Seidell Realiza un estudío sistem&tico de su solubi- 
lid,ad con objeto de enoontrar un método de
determinarla en mezolas. 

1908 K. Goerter Aisla en el café el ciorogena-to de cafe:fna y
potasio en forma de cristales incoloros; Y
establece que la cafeSna no puedo ser extraf

da completamente con solvente org&nico anhi- 

dxo debido a la combinacídn de 6sta con el
ícido olorogénico. 

194-1 Punnett Repobta los siguientes contenidos de oafe£na: 
para una taza de té entre 60 y 80 mg, para

una de café de 60 a 100 mg, para bebidas de
Cola ( 6 oz) 30 mg: y para una malteada de obo- 
colate ( 1 oz) de 60 a 80 m9 . 

195- K. N- Campbell y B. K. La sintetizan 4 partir del ELOido cianac4tico

Campbell y i -1 dimetilurea. 

1950 W. M. E. Deeker La sintetiza a partir de la guanin , tratan- 

do ésta con & cido elorhUrico, nttrTlo de so
dio y posterior metilaci6n. 

1954 Bxdníng y M. Luciuo La obtienen a partir del goido lírioor anhl«l - 
do aoético y piridina- 

Allen Indica que los cristales de cafefna oontienen

entre un 7. 05 y 7. 1% de agua de cristaliza- 

oí6n. 

A



Ak INVESTIGADORES ESTUDIOS REALIZADOS

BredereckjH. Martini, A. La obtienen a partir del ácido lírio0 Y la

y Schuch, 11. V. fjrmam--.Ia. Tambi n la sintet:rzan a partir

del Joido nuci4jeo, ácido sulfxlrico, nitri- 

to de potasío y posterior matilaci6n. 

Carruth, P. G. Estudiando lo& críntales de cafefna indica

que contienen tInícamente un 7. 2% de agua de
oristalizaci6n, o sea, que oonstituyen un

oomplejo de 6 moléculas de cafefna Por 5 mo- 
léculas de agua, con un peso molecular de

1254- 74 - 

Chevalier, A. Descubre qua los Y-ascaro Coffeao ( expontJ- 

neos de Madagascar y las islas Mascaroiaas) 
NO CONTIPTET C-kFEINA. Se silluen realizando
estudios de los mismos por el I. F. C. C. - 

DeWildemanjerrot y Rou- La descubren en la corteza del Yoceo ( p -- 

bier llinia originaria de Colombia). 

Fernández, O. y Giral, J. La sintetfzan a partir del ácido drico por
metilaci6n, y posterior tratamiento con oxí- 
cloruro de fdsfo:ro, reducci6n con zinc y Se¡ 
do clorhIdrico. 

Goria Descubre el complejo soluble kolatina--cafel- 
na, en la nuez de Zola. 

Hageer indica que el punto de fusi6n de la cafafna
es de 231- 235* C - 

Herzog Descubre la natu-raleza alcalina de la cafef- 
na. 

Herzog, Nícholson, Pelli- Estudian sucesivamente los compuestos y las

gotyRóchleder y Stenhouse reacciones de la cafeTna. 

E[ ilger y Juckenack Afirman que las pIrclidas de cafe1na al tos- 
tar el café con alucar son mayores que cuan- 

do se tuesta solo, debido a las altas tempe- 
raturas usadas Dara caramelizar el azT5car. 

Para el café solo i1nicamente se pierde el

21. 1% de la cafe:Lna original, mientras que

para el café con azilcar la p4rdida es del

44. 3% de la cafe:tna original. 

Jeudxioh y Nottbohn Estipulan que la retenci6n de la cafefna en

la extracciCn es debida a una absorci&n por

los tejidos del grano de café. 

Payen Indica que la cafefna existe en el café en

forma de cafenato ( sal del ácido " cafetánicol) 

asl mismo que ésta funde a 384* C con descOm- 
posioi6n parcial. 

Posan Obtiene cafefna a partir del ácido barbitdri

SchwYzer, J. Encuentra de un 8- 12 % de cafefna en los ho- 

llines de la torrefacci6n del café. 

n. 



A' 0 IN7ESTIGADORES ESTUDIOS REALIZAZOS

Tobey, E. R. Encuentra que cada orza fluSda ( 29- 57 oc) de
Coca Cola contiene 0- 00725 9 de cafefna y de
Pepe¡ Cola contiene 0. 00777 g de oafeína. 

Watson Will Indica que nunca ha dejado de encontrar oa- 
fefna en el sublimado obtenido en la tosta- 

ci6n del oafé. 

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

AIJO INVESTIGADORES ESTUDIOS REAlIZADOS

1927 riaskall Determina que la e-afe:tna puede suministrarse

Afirman que no modifica ni la toxicidad ni

en los casos de envenenamiento, como antIdo- 

la acoidn de la d`- gitalina y de la estrofan- 

to de la morfina, y de las preparaciones de

tina. 

opio y del cloral. 

1928 Itndhender,' ft. Afirma que refuerza la acci6n de los anesté- 

fe1na. 

sinos locales, tales como cooafna, novooafna, 

Estudia los efectos & e la cafeSna sobre la

etc. . 

1930 Ch. Desgner the Ph., Pa- En el cual se afirma que la eliminaci6n de ] EL
rfe cafelna del cuerpo puede ser acelerada por

centraciones de 1/ 1000 interviene oomo la oa

el empleo de oiertas aguas minerales. 

1932 Sato, H. y Damura, T. Afirman que la cafeSna acrecienta la seore~ 

Afirman que la ingestí6n de Puertes Mais de

ci6n de adrenalinac

1934 Febrey, R. y Re_.-nier, DI. T. Determinan que la cafetna pasa fácilmente en

sensitivos. 

la leche y atraviesa la membrana placentaria, 

No obsein- a alteraciones de la substancia ce~ 

y que en el ouerpo es regresada en gran par- 

rebral por aoci6n de la cafeIna. 

te al estado de productos m<nticos y es de- 

Afirma ue la c- afefna en concentraciones del

sechada en la orina. 

í934- 35 llatchery, R. y Kwit, N. Determinan que la cafe:fna se elimina fícil- 

mente de la circulaci6n sangulnea y que no
es acumulada en el organismo. 

1935 ITaaS, R. y Walley, S. Afirman que no modifica ni la toxicidad ni

la acoidn de la d`- gitalina y de la estrofan- 
tina. 

Albert, Palk, Aubert, Estudian las propiedades exitativas de la ca

Voit y Stulmann fe1na. 

Aubert Estudia los efectos & e la cafeSna sobre la
ciroulaoi<Sn. 

Benet y Morin Afirman que el bicarbonato de sodío en con- 
centraciones de 1/ 1000 interviene oomo la oa

fefna. 

Bernett, Falk y Stulmann Afirman que la ingestí6n de Puertes Mais de

cafe:fna produce la parllisis de los nervios
sensitivos. 

Binz No obsein- a alteraciones de la substancia ce~ 
rebral por aoci6n de la cafeIna. 

Bellísai, J. Afirma ue la c- afefna en concentraciones del

1 al 3 1 hace decrecer la fermentaoidn de la

levad—ra de cerveza. 



A -Fío INVESTIGADOpm ESTUDIOS RFALIZA-DOS

Carroir, Homand, Jamere, Contradicen la opini&n & e la mayorla de los

Meplain y Piquet autores T_ie admiten que la cafeína excita la
oirculaci6n. 

D' Ozaki y Tamura Afirman que una fuerte d&sis de oafe:fna in- 
yectada, aumenta la secreci6n urinaria sin

dilatacidn de los vasos renales, y a su vez

reduce la resistencia de filtracidn a tra- 
vís de las cli)sulas de los glomérulos. 

Eulenburg Observa que los nervios sumergidos en una so

luci&n de cafefna se paralizan. 

Eustratiades y Moplain Niegan la accidn diur4tica ( le la cafefna. 

l recLericopll. 9Horat, R. y Afirman que la cafefna disminuye la presidu

Robinson, W. arterial por vasoconstriccidn central; mien- 

tras que acelerando puede bajar la frecuencia
del pulso, dependiendo lo anterior de la in- 
diooinoracía del sujeto al que se le aplica. 

Gubler y Rabuteau No observ a ni &ísmínucídn del sueño ni exci- 

taci6n intelectual alguna en los sujetos SO - 
metidos a tratamiento con cafeSna, admiten

sin embargo que ésta actda sobre el cerebro
en el hombre y sobre la mé- ila en los anima - 
los inferiores. 

Harteneck y Rossbatch Contradioiendo a Johansenn afirman que la ca- 
fefna en pequeñas d&sis es propia para faoíli
tar el trabajo muscular. 

HiligA. y Marlh-ree,'. Afirman que la cafe:Ena aumenta el metabolismo
pudiendo producir hipertermia. 

lloppe, y Rabuteau Afirman que los cambios org&nicos en la nu
tr,joi&n son moderados por la cafeSna. 

Johansenn y Voit Afirman que la r-,ci6n directa de la cafeína
sobre los mt1sculos voluntarios de las ranas
produce en ellos conjelaci6n de la substan- 
oía muscular, clesaparioi<Sn del estriado
transversaly aoortamiento del mi1sculo Y Péll
dida de la oontractibiliclad. 

Lis, E., Verner, E. y Win- Afirman que aumenta la tensi6n renal favore- 

ton, E. oiendo la diurésis oon la eliminaci6n de clo
ruros y urea, al usarse la cafeSna. 

1. 3 PROPIEDADES DE LA CAFEINA. 

1* 3. 1 DESCRIPCION FISICA. 

La cafofna anhidra es presenta en forma de polvo blanco, inodoro y de sa

bor ligeramente amargo. Cuanalo o:ristali. a de soluciones aouosas se presenta en

forma de agujas largas, blancas, flexibles y de brillo BedoSO, las cuales geq_0

ralmente forman irna masa lanosa, difícilmente pulverizable, eflorescente en el

aire pues pierde una par+o de su agua de crístalizaoi6n, la cual pierde total- 

mente a los 1006C . 
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1 - 3. 2 YUNTO DE EBULLICION. 

384* C ( con descomposíci6n parcial, asgdn Bayen

1. 3- 3 PUNTO DE FUSIOR. 

235- 237. 5` C ( determinado después de secar a 800C por espacio de 4 ho- 

ras, dato U. S. P.). 

231- 235* C ( dato segdn llag- er). 

1- 3- 4 PUNTO DE SUBLIMACION. 

Empieza a sublimar hacia los 1. 00OC, sublimando plenamente a los 1800C

sin clescomposici6n. 

1 - 3- 5 DENSIDAD. 

1. 23 a 19` C

1. 3. 6 SOLUBILIDA-D. 

La cafefna es muy soluble en agua y alcohol, bastante seluble en clo— 

roformo y ligeramente soluble en éter. ( dato de U. S. P. XIX) . 

La cafe:Ena tiene un alto coeficiente de solubiliclad a alta temperatu— 

ra en ajua; 2. 2 % de cafefna a temperatura ambiente, 15 %a 8011C Y 40 % a

1 OO* C . ( dato M~ 1~ 1960) . 

A contir~ cidn &e anl-inta una tabla en la que se puede observar la so

lubilidad de cafẁ:bxa en varios solventes y a diferentes temperaturas, ( para

mayores datos recurrír a 1~ apéndices I—Ay I—B y I—C) . 

TABLA # 1. 1 — SCLUMIMIDAZ DE LA CAFEINA EN VARIOS SOLVENTES

A DIPERENTFS TT21PEPATITRAS. 

S - 9 L V E N T E SOLUBILIDAD TEMPERATURA. 

N A EN De

Acetona 2. 0 25

Agua 2. 2 25

Agua 13. 3 80

Agua 40. 0 100

Benoeno 1. 0 25

Benceno 4. 8 100

Cloroformo 15. 0 25

Cloruro de metileno 9. 0 33

Dioloruro de etileno 1. 8 25

Etanol 1. 5 25

Etanol 4- 8 60

Tricloruro de etileno 1- 5 29

1- 3- 7 pH DE SOLUCIONES ACUOSAS. 

Las soluciones de oafefna en a_-ua son neutras o ligeramente bésicas. 
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1. 3. 8 REACCIONES DE TA CAFEINA. 

REACCION DE LA

C ON: OBSER7ACIOnES

ENO 3 , 
birviendo a seque— lata es la reacoi6n del grupo de las P—U

Lad9 y tretando después rina3; cla un residuo de color purpdr" o, 

oon NH OH4
el cual permanece ai1n despuis de aF"re- 
garle algitn hídr6xido. Esta coloraci6n
es debida a la formací6n de una sal d-2
amanio del dcido purpdrico, llamada ma— 
rexida. 

Con agua de olorog 0 con El residuo que queda después de la eva— 

HCJ y KC10 , evaporando poraci6n es de color amarillento, 7 es— 

a sequedaíll y tratando tá formado por la ¿Lime t ¡laloxana y la

con NH 074
monometilurea; al ag-regarle el N11,tOU9
varla a color purpIreo. 

H 02 y Rel, evaporando a El residuo de la evaporaci 5n es de co— 

2sequedad, y tratando con lor naranja rojizog y al serle aRadicio

MH 0H el NH OH la coloraci6n Tarfa a color

Todobismuto pot&sic0 Y Toma coloraci6n rojizay la caal Perma— 
tintura de yodo nece con el tiempo. 

Cloroformo y posterior Forma un precipitado oolor rojo c4sreza. 

tratamiento con ácido
clordnilico

Acido foslOonolfbclico Y Se forma un precipitado abundante. 

Uído galotánico

En soluciones concentra— Con cualquiera de los reactivos anterio

clas y trata&a con: nitra res la cafelna es precipitada de sus so

to de plata, o con yodi-- luciones conoentradas. 

ro merci1rico, o con solu

ci6n -le yodo en Yociu-ro

potásico, 0 de oloruro de
platino, 0 cloruro ald:ricOl

o cloruro merciricoy o oon
oianuro merclírico

Acido fosfomol:rodico, 0 La cafe1na es precipitada de sus aolu— 

áciao fosfotun.-stfnico, 0 ciones diluidas y aciduladas, con cual— 

ácido tánioo, 5 con la so quiera de los reactivos anteriores. Un

luci6n de yodiarobismiltico exceso de ácido tánico redisuelve el

yoduropot&sicn precipitado. 

Una soluci&n de dicromato Da una coloracidn azul—verdosa' reaoci<Sn
de potasio y ácido sulf'd— de stoup). 

rico

Con una corriente de cloro Se forma clorocafitna; despu4s ademáa

a 50` C de la metiamina y clorocJ-an<5geno, da
ácido amalfnico Y Por liltimO c0l' str0– 
fana o ácido dimetilparabánico. 

Con 9cidos Forma sales, las cuales sufren con el a

gua un ciesdoblamiento hidrol1tic0; si

el ácido que forma la sal es vOlItil9

lo



continuaci6n

En & cido aulf75rico o en
9cido nftrico

KOE al 50% a ebullici6n, 

luego la soluci6n es en- 

friada y tratada con fos
fomolibdato de sodio y
KOH al 50% 

se desprende al calentar ésta a 1000C . 

En ciertas sales forma compuestos facil

mente solubles y p000 estables, por e--:- 

jemplo oon el bronruro potifeioo, el ben- 

zoato de sodio y el oinamato de oodio, 
Las pincipales sales de oafefna soni el
benzoato de sodio y oafefna, el citrato
de caftfna, el bromuro de potasio y ca- 
fafna, clorhidrato, nit- ato, sulfato, 

triyoduro y valaríanato de oafeSna, as£ 
como el salicilato de sodio y cafefna. 

La cafefna grado farmacopea es soluble
sin presentar enturbiamientos. Lo ante- 

rior indica ausencia de residuos carbo- 
nosos o carbonizables. 

La soluci6n as£ obtenida debe dar un
coloraci6n azul. 

1- 4 USOS DE LA CAFTINA. 

1. 4. 1 USOS EN MEDICINA. 

La cafe:rna se usa para regular y reforzar los mávimientos del coraz4n. 

aumentando la excitabilidad del vago cardiaco y paralizando todos los terri- 

torios del simp4tico cardiaco. También para disminuir la presi6n arterial, 

lo cual se hace por vasoconstricoi Sn central. Para favorecer la diuréois con

eliminaci6n de cloruros y de urea, al aumentar la tensi6n renal y reducir la
resistencia de filtraci6n a través de las cefpsulas de los glomérulos. Aumen- 

ta la secreci&n de adrenalína y sirve para reforzar la acci6n de los anesté- 

sicos locales, tales como la cocafna y la nav-oca:rna. Es empleada también co~ 

mo antl:doto en oasos de envenenamien+ o por morfina, opio y oloral. Los cam- 

bios org4nicos de la nutrici&n son moderados por la cafeSna; la urca, el Q« Oi
do 15rico y los uratos disminuyen, por lo cual el uso de infusiones que la

contengan es recomendado. Produce una excítaci6n oerebral, la cual dote:- iina

una mejora en el tr.,.bajo intelectual, que se efectda más de lo normal, ha- 

biendo incremento simult4neo de la actividad psfquíca y sensorial. 

Sus usos en medicina veterinaria son los mismos, aun4ndose a ellos el

de poder reanimar peces que hayan recibido gran calor. 

1- 4. 2 USOS EN MIDAS. 

Se usa como estimulante del sistema nervioso central en los estados de

de ilidad y ( lo fatiga, aaf como para incrementar la actividad intelectual; 

principalmente ínjeri-a en in -fusiones de los productos vigetalos que la oon- 



tienen, y actualmente, en bebidas artificiales cuya finalidad es similar, 

viniendo a substituir a otros estimulantes más vigorosos pero más caros o

diffeiles de controlar en sus efectos secundarios. 

1 - 4. 3 OTROS USOS. 

La cafe:Ena en débil concentraci6n ( 0. 01 a 0. 1 %) aumenta la aotividad

de la levadura de cerveza. En conoentraciones de 1 a 3 % haos decrecer la

f ermentaci6n. 

1- 4- 4 DOSIFICACION Y TOXICOLOGIA. 

Di el hombre una 16sis de 1. 25 g no produce tetanismo. La excitaci6n

que la oafe:fna produce sobre el cerebro, es pa-recida a la de la morfina; a

la excitaci45n sigue una depresi6n que se manifiesta por somnolencia; si

existe una sobred&sis se obser7an sIntomas generales de parálisis e incluso

la muerte. 

30 09 de cafefna no determinan un rendEneno apreciable en un hombre sa
no, 50 og aumentan leve y pasajeramente el ndmoro de pulsaciones y al cabo
lo una hora sobreviene pesadez de cabeza, ligero temblor de manos, pero ¿ s - 

tos fen&menos ann pasajeros. 

Debe hacerse notar que los efectos generales de la cafeTna varlan en

los distintos individuos. 

De la exitaci6n de los elementos musculares dependen los efectos Een l

ralos de la cafetna sobre el tubo digestivo; a d6ais moderadas estimula la

contraotibiliclad de los mdsculos del est6mago a intestinos, excita las se- 

oreciciones y puede provocar diarrea; pero a d6nis elevadas provoca vdmito, 

y además, en el siste— ner7i0soi UIM excitaci6n violenta acompañada de

temblores y convii1siones, acrecentándose la secrecidn de adrenalina. Si no
es excesiva provoca insomnio. 

DOSIS- para 24 horas es de 0. 3 a 1- 5 9 ; sea en cápsulas o infusiones, 

en d6ais fraccionadas de 0- 05 a 0. 2 g-, o en inyecciones hipodérmicas de 0. 25

a 0- 40 g en los casos de adinámia o colapso cardiaco. 

Duis máxima i1nica : 0- 5 9

D6sis mAxima diaria : 1- 5 9

1. 4. 5 DOSIS EN BEBIDAS. 

De acuerdo oon E. R. Tobey, las bebidas populares a base de nuez de Ko
la contienen: Coca Cola 0- 00725 9 Por ) nza fluIda ( 29- 57 oc) Y o sea de 0. 025

a 0. 3 g por botella pequeña. Pepa¡ Cola 0. 0777 g por onza flu:fda o sea a- 

proximadamente 0. 5 g de cafe:Cna por botella pequeña. 

Seo1n Punnett ( 1942) reporta para una taza de té entre 60 y 80 m9

para una de café de 60 a 100 mg , para las bebidas de Cola ( 6 oz) 30 m9 Y
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para una malteada de chocolate ( 1 oz) de 60 a 80 mg . 

Segt1n Alan W. Burg ( Tea & Coffee Trade Journal), los oontenidos de ea

fe:fna son los siguientes: 

COMENIDO DE CAMNA
BEBIDA ( en mg/ 150 m1) AÑO

Infusi6n de café 80 1973

Infusidn de café go 1963

Infusi6n de café 104 1955

Infusi6n de café 90- 120 1974

Café instant¿fneo 66- 74 1974

Café instant4neo 86- 99 1955

Café descafeinado 2 1955

Café descafeinado 1- 6 1974

Té en hojas 30- 75 1973

Té en hojas 60- 75 1963

Té en hojas 70 1974

Té en hojas 71 1955

Té en bolsitas 50 1973

Té _ n bolsitas 42- 62 1973

Té en bolsitas 57 1955

Té en bolsitas 68- 100 1974

Té instant¿fneo 30- 60 1973

Té ínstant4neo 45 1955

Bebidas de Cola 22 1973

Bebidas de Cola 30 1974

Bebidas de Cola 15- 23 1955

Cocoa 0 1974

Nota: para la elaboraci6n de la tabla anterior fueron consultados va

rios números del Tea & Coffse. Trade Journal. 
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C A P I T U L 0 1 1

M E T 0 D 0 S D E 0 B T E N C 1 0 N

La cafelna, puede ser obtenid-a de varias formas: i) como cafeTna na- 

tural, a partir de los vegetales que la contienen, por medio de métodos ex- 

tractivos, basados en las propiedades espeofficas del producto, ya sea en

forma de sales- 0 complejos solubles, en los cuales la cafefna conserva su

estructura; o ii) por afntesis parciales, en las cuales se emplean materias

primas que pueden ser, a su vez, naturalea o sintéticas, y que generalmente

consisten en hom6logos inferiores de ésta, o en compuestos con estructuras

similares susceptibles de modificaciones sencillas y rápidas para la obten- 

cí6n de la cafeTna. 

2. 1 Tjl, ODOS EXTRACT1VOS. 

Son aquellas operaciones para la separaci3n de los componentes de mez- 

clas, que están basadas en la transferencia de materia desde una fase homo- 

génea a otra. Contrariamente con lo que ocurre con las esnaraciones Dura- 

mente mecánicas, estos métodos utilizan generalmente diferencias de solubi- 

1 ¡ elad, y no de densidad o tamaHo de las partículas. 

Las operaciones extractivas más frecuentes en la industria de la cafe

Ena son: 

a) L¡ xivíaci&n o extracci6n de adlidos. 

b) & traooi6n 11quido- lfquido, llamada también extracci6n con solven- 

t es. 

o) Destilaci6n. 

d) Concentraci6n por evaporaci3n del solvenLe. 

e) Cristalizaci6n. 

f) Defecaci6n o precipitaci6n. 

2. 1. 1 EXTRACCION A PARTIR DEL TE. 

Una de las principales fuentes de obtenci6n de la cafeSna es el té, 

en casi todas sus variedades. Ba Inglaterra Y Bélgica, los desperdicios del

té y muchos embarques de éste echado& a perder por el agua del mar durante

la tranaportaci6n, son empleados p_ ra la obtenci6n de cafelna. 

El Drocedimíento más utilizado es el de ", fatson y Sheth, DOr su alto

rendimiento ( 2 a 4 % con respecto a la alimentací6n ), bajo costo y senci- 
llez. 1-Pl Drocedimiento consiste en mezclar el té pulverizado con la mitad

en peso de cal, y en un aparato de extracci6n. agotar la cafefna empleando

como solvente cloroformo o tolueno. La soluai6n obtenida se destila dejando

el alcaloide Ustantepuro. 
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Otro procedimiento es a,,-otar agua hirviendo el té pulverizado. La so~ 

luci6n obtenida es trata con acetato de plomo en exceso, el cual preoipita- 

rá las impurezas, ya que las sales de plomo de los ácidos org4nioos son po- 

co solubles, y además, la adici6n de un electrolitro hace flocular los sis- 
temas dispersos, ya que la reacci6n li¿:eramente alcalina de la sal, cambia

el pE ( le la solucidn, que originalmente es ¿Leida o li.,eramente alcalina. 

Por filtraci6n se obtiene un líquido que contíne el alcaloide y un p000 de

acetato de plomo disuelto, del cual se elimina el plomo con -loido sulfhSdri

co, formándose sulfuro de plomo insoluble, el cual se filtra y el filtrado

se calienta para eliminar el resto del H2S disuelto, y se concentra para la
cristalizacíi5n. La cafe1na obtenida por este procedimiento ai1n es impura. 

Una variaci3n del método anterior consiste en utilizar subacetato de

plomo en soluci3n o en polvo, agre¿-ar H2 SO4 en vez de sulfhS&rico, y la se- 
luci6n ya filtrada de la sal de plomo, es puesta en un separador en el que

se extrae con oloroformo, el oual es luc; o evaporado. 

2 . 1 . 1 . 1 Y DES72H.' WAS. 

Entre las venta nLa de la extracci6n de la cafe£na de las diferentes

variedades de té podemos contar: el mayor conteniclo de cafe1na de éste con

respecto a otros vejetales, los altos rendimientos que de los procesos ex- 

tractivos se tiene, y la gran facilidad de éstos. 

Entre las desventajas más 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 clescafeinado queda inutilizado para sus consumidores como

fuente de bebidas estimulantes. 

2. 1. 2 OBT= CIC` A PARTIR DE GUARANA, MATE Y NUEZ DE MA. 

Los procedimientos empleados para la extracci6n de la cafeína de és- 

tas plantas, son idénticos a los descritos para la extracci6n del té, con

la modificaci6n de que se extraen aparte otros alcaloides, los cuales deben

ser separados. 

Para la extracci6n de la cafeTna de la guarana existe además otro mé- 

todo, en el cual so ag-ota con alcohol la guarana previamente pulverizada y

mezclada con cal. El l qu-iclo se evapora un poco, y se separa por decanta- 

ci6n el aceite verdoso que sobrenada; es continila luego la evaporaci6n del

11quido en forma suave, prosi, uiendo in- luso el calentamiento sobre el res¡ 

duo, con objeto de sublimar la cafe:rna, la cual puede ser recogida pura y

anhidra. 

2. 1. 2. 1 VIE2171AJAS Y DESVEIMIAJAS. 

71 mate, la ¿7uarana y las nueces de Ko1a son empleadas para la ela- 
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boraci3n de bebidas estimulantes en las re,,'iones doncle se producen ( incluso, 

éstas Jltimas fueron usadas como base de bebidas como la Cbca Cola en sus
primeras épocas). Sin embargo, son de un precio muy elevado como materia

prima para la producci6n industirial de cafeína, debido a la dificultad para

transportarlas desde estas regiones, y la imposibilidad de obtener cantida— 

des su'_icientemente grandes Dara , arantizar producciones masivas del alca— 

loide ai1nan(lose a ésto la imposibilidad de reutilizar los desechos de los

ve,Setales empleados. 

2. 1. 3 A PARTIR DEL CAFEE. 

Tomando en consideracidn la gran cartidad de café que se cultiva en

toclas sus variedades, y en mucbas regiones del orbe, así como la oreciente

demancla por los cafés sin cafelna, debido escencialmente a que no producen

los efectos excitomotrices del. café normal, se han diseRado procesos de

descafeinizaci n cada vez mejores, tendientes a quitar la mayor cantidad de

telna sin alterar el Zrano de café, así como tampoco el aroma y sabor de és
te. Zn este tipo de procesos la cafeína es un subproducto, el cual, debido

a la demanda existente por él, e han tenido que cliseHar procesos tendien— 

tes a purificarla a partir de los orudos que son obtenidos de la descafeini

zaci6n. 

2 . 1 - 3. 1 = CAFEE. 111TETORIA. 

21 café es una planta faner6gama, subdivisidn anjiosperma, clase di

cotiled6nna simpétala, orden TII rubiales, de la familia de las Ruti¡ ceas, 

género coffea. Existen aproximadamente 50 especies diferentes, entre las

cuales están: Ar1bica, Liberia, Moka, Robusta, etc. 

tus cultivado por primera vez y hasta la fecha en Etiop:ta, en la pro— 

vincia de Kaffa, de la cual los árabes lo llevaron a Grecia y Constantino— 

pla alrededor del aílo 962. De ahí se extendi& su uso como bebida por Buropa. 

Fue introducido en las colonias espaZolas aproximadamente por el aao 1748; 

en México fue cultivado por primera vez en la zona de C(5rdoba, a fines del

siglo XVIII, y de aquí se extendi6 por casi todo el país. Actualmente se

cultiva con importancia comercial en América, Asia, Africa y Oceanla, sien— 

do los principales productores de café verde: Brasil, Colombia y Costa de
Marfil. México se encuentra en el 7o. lugar ( dato 1972-C1973). 

El consumo de café se ha ralizado tradicionalmente en la forma de tos

tado y molido, del cual se obtiene la infusi6n. Fe importante destacar que

durante la 2a. Guerra Mundial, los países inclustrializados se vieron en la

necegiclad de abastecer a sus tropas de productos de fácil preparaci6n, en— 

tre ellos el café, por lo aue comenzaron a desarrullar técnicas para la &la

V



boraoi6n ae oaf4o solubles por el m4todo denominado seoado por aspersi6n 0

atomizacién. Al final de la conflagraci6n mundial, las tropas estaban acos- 

tumbradas a beber este tipo de produoto, y por 4ato su oonsumo se propagd

r4pidamente, yendo en aumento oonforme pasaron los aílos. Poco después 90

produjeron otro tipo cle oafés solubles, oomo el oaf4 soluble aglomerado

normal, el soluble liofilizado normal, y posteriormente, los solubles des- 

oafeinados, siendo actualmente el consumo mund.Lai de apróximadameribe

29, 000 toneladas de café descaifenado aolubleg lo cual representa el 13
del cafe soluble total consumido en el mundo ( dato 1972- 1973). La demanda

aumentará segdn los od4culos a un 25. 1 % en 1986 ( aproximadamente

72, 637 toneladas.). 

Los principales palsas productores de café descafeinado, y por tanto

de cafeínal son: Estados unidos9 Reréblica Federal de Alemania, Suiza o In- 

glatarra. 

2. 1. 3. 2 EL CAPE COMO MATERIA PRIMA DE OBTENCIO11 DE CAFFINA. 

A) Caracteres organolépticos del grano de café. 

El fruto del oafoto es una drupa más 0 menos carnosas globosa u o- 

blonga, de 2 n -doleos ooriaceos o carí&veos, convexos en el dorso y planos

por su cara neutral. Contienen cada uno una semilla de la misma forma, pre- 
sentando en su cara ventral un hendiclura longitudinal debida al en= llamíen

to de la semilla sobre el misma. Esta encierra bajo sus tegumentos un albil- 

men, cdrneo; hacia la base del cual hay un embridn algunas veces curvo, de

raicilla Infera y de cotilecloneas foliáceos y cordiformes. AlSunas veces a- 
borta una de las dos celdas del ovario, siendo entoces el fruto más pequepío9

y no conteniendo más que un nilcleo y la semilla, siempre convexa por el dor
so, presentaré entonces sobre su cara ventral dos rodetes redondeados, sep! 

rados por la hendidura longitudinal. 

Las semillas son consistentes, duras, plano convexas, amarillo verdo- 

sas o parduzcas, de 9 a 14 mm de largo y de 6 a 8 mm de andho y de forma o- 
val, la semilla verde tiene un olor característioo que recuerda al del he- 

no, y un sabor dulce y un poco áspero. 
De acuerdo con la fi-ura 2. 1, se puede apreciar al grano en sus dife- 

rentes etapas a sabert

1) Café cereza ( es el fruto entero y seco). 

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

3) Café descorticado o pediculado ( es el grano desprovisto del peri 
carpio, pero oons; rvando la testa). 

4) Café verde o desnudo ( cuando la ssmilLa es desprovista del enis- 

perifio). 
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peticula plateada ¡ el exterior

plata) ( 3 ) ( rojo int~ ( 1) 

pergamino ( cafe, ma— 

pulpa

L rron ) C2) 

blancuzca ) ii grano ( verde) ( 4 ) 

Fig. 2. 1

B) Composici6n qu:fmica del café verde, tostado y su aroma. 

Se han sublicado desde hace un centenar de aflos numerosos estudios so

bre la composici6n del oafl, pero la mayor parte son m4s o menos parciales ' 

A partir de lapost-.Sruer:ra, y principalmente desde 1950, la qu:rmica del cafl: 

ha recibido m9s investigaci6n y m6s trabajo analItico, lo que ha servido Pt
ra determinar la qu£mica de otras substancias naturales que constituyen el

sabor, el aroma y las caracterf9ticas del café. Recientes estudios aceroa

del café han sido hechos por: Schwartz y Wagner ( 1935), Slotta Y Neisser

1938), los Enos. Winton ( 1939), Tate ( 1941), Elder ( 1949) Y Chandrasekharn

y Narayanan( 1953), Radorn v Suter, Usares e Yguaran y Mani y colaboradores

1954), llugues y vise ( 117——7), ¡ Merritt y oolaboradores, y Lockhart ( 1957) Y1

o tros. 

El problema de la evaluaci6n de los andlisiu quSmicos reDortados es

de que estos análisis para diferentes clases de complejos, es ven dificulta

dos por la misma complejidad de las composiciones qufmicas, por lo que es

frecuente que los análisi3 no puedan ser duplicados exaotamente. Inoluso, 

ésto, ha motivado contf_nuas polémicas en los diferentes autores, dAndor- i el

caso de aparecer substancias en reportes, que resultan ser oombinaciones de

varias otras, siendo muchas veces casi imposible el aislarlas como una suba

tancia clafinida, porque, constituyen muchas veces pasos intermedios en las

afntesis de produoto,3 p3enamíante iden:tificados. 

Con objeto de facilitar el estudio de la composici<5n del café, a con— 

tinuaci6n se enlistan una serie de tablas, las cuales constituyen una reco— 

Pílaoi6n de los datos arístentes. 
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TABLA # 2. 1 , COMPOSICION QUIMICA DEL CAPE VE E ( Base seca, aproximada). 

CLASES Y COMPONENTES SOLUBILIDAD PORCIENTO PT EL CAFE VERDE

EN AGUA INDIVIDUAL TOTAL SOLUBLE

1. Carbohidratos 60

A.zdeares reductores Solubles 1. 0

Sacarosa Soluble 7- 0

Pectinas Solubles 2. 0

10. 0 10. 0

Almid6n Fdoilmente solubi— 

lizable 10. 0

Pentosas F4cilmente solubi— 

lizables 5- 0

15- 0

Hemioslulosas Hidrolizables 15- 0

Uálocelulosas No hidrolizableB 18. 0

Lignina No hiclrolizable 2. 0

20. 0

2. Aceites Insolubles 13

3. Proteínas ( N % 6. 25) Depende & él % des— 

naturalizado 13 4. 0

4. Cenizas ( como 6xidos) Depende del % hi— 4 2. 0

5. Aoidos no vol2ftiles: 
Clorogénico Soluble 7. 0

OrAlico Soluble 0. 2

M& lico Soluble 0. 3

Cítrico Soluble 0. 3

Tartárioo Soluble 0. 4

8. 2 8 8. o

6. Trigonelina Soluble 1 1. 0

7. Cafe:fna Soluble 1 1. 0

Ar1bica 1. 0 %) 

Robusta 2. 0 %) 

00 26. 0
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0

TABLA # 2. 2 . ANALISIS DEL CAFE VIMDE ( por 100 gr ) 

I II

Agua ............................ 8- 15 8. 15 8- 04 8. 04 6. 15
Lípidos totales ................. 10- 95 10- 95 15. 96 15. 96 16. 25
Substancias totales solubles en
a~ ........................... 33. 30 33. 10
Cafeina ........................ 

o 1. 99
Trigonelina ..... . ............... 0. 74
Aoido olorogénico ............... 5- 74
Azdeares reduotores ............. 0. 34
Saoarosa ........................ 5. 30
Prote:tnas solubles .............. 5- 25
materia minerales solubles ...... 3. 25

Indos4"; ¿ cidos orgdnioos, sales

5. 23

por diferencia) ................ 10. 69
Substanoias totales insolubles en

3. 09

agua ............................ 

9. 32

Homioslulosa .................... 23. 10
ProteSnas insolubles ............ 6- 04
Materias minerales insolubles ... 0. 89
Otras substancias solubilizadas

22. 20

en HC1 al 2/ 100 ( Por diferencia). 1- 97
a elulosa ........................ 11- 70

Otras substanoias solubilizadas

1- 78

en medio sulfdriro ( por cliferen- 

0. 51

oia) ............................ 2- 30
Substanoias no solubilízadas

11. 00

Lignina, oto.) ................. 1. 60

TOTAL 100. 00

1-- Robusta del Congo. 

II-- Costs Rloa( lavado). 

IIT.- Columbi , a Medellfn exossivo ( 1&v&do). 
TV.- Santos Extra ( lavado). 

ITI

6. 15 7. 60
16. 25 16- 40

34- 00
1. 19 1. 16 1. 19
1. 03 0. 86 0- 84
4. 58 4. 68 4. 78
0- 44 0- 42 m8

7- 95 8. 04 8- 15
5. 23 5. 53 5. 65

3. 86 3. 09 3. 17

9. 32 10. 22 8- 54

47. 60 42. 90 43. 60
21. 90 22. 00 22. 20

5 02 4. 96 4- 46
1: 16 1. 93 1- 78

0. 72 0. 51 1. 16
10. 90 9. 60 11. 00

1. 90 1- 40 1. 80

1. 30 3- 20 1. 10

ry

7. 60
16- 40

32. 50

43- 50

100. 00 100. 00 100. 00 100. 00 100. 00 100. 00 100. 00



TABLA # 2. 3 . COMPOSICION gtM' ICA DE LOS SOLUBLES Y RESIDUOS MOMBLES
DEL CAFE. ( BASE SECA, A-PROXIMADO) 

COMPUESTO QUIMICO 0 CLASE

1 . Carbohidratos ( 3 a 5 % de azilcares

reductores) ........................ 

complejos cafés) ....... . .......... 

2. Aceites y ácidos grasos ............ 

3- Prote:Enas ( aminoácidos y complejos). 

4- Cenizas ( 6xidos) ................... 

5 . Acidos no volátiles ........... a

Cioroj énico ................. 

Caféico ..................... 

QuInico ..................... 

otros ....................... 

6. Trígonelina ........................ 3- 5

7.. Cafeína: 

arIbicas ................... 3. 5
robustas ................... ( 7. 0) 

8. Fenoles ( calculadoo) ............... 5- 0

9 . Volátilest

Antes de secar — ácidos y esencia ( 1. 1) 

Después de secar ............. nulo

TOTAL ............ 100. 0

Algunos d4cimos

nulo

nulo

98 + 

TABLA # 2- 4- 1 . COMPOSICION ESTI1, LlDA DE LAS CEIrIZAS DEL CAPE. ( 1 ) 

C. VERDE C. TOSTADO ( 2) POLVO RESIDUOS

Relaciones de peso seco ( 3) 1. 176 1. 0000 0- 380 0. 620

de contenido de cenizas 4. 000 4. 710 10. 0000 1. 170

base seca) 

Peso de cenizas - nor unidad de

peso o. tostado, base seca

Aootacíones a la tabla: 

0. 0471 0. 0471 0. 0380 0- 0091

1) Winton y Winton ( 1945) 

2) Soluble

3) Asumiendo 15% de pérdida en peso en el

tostado. 
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PORCIENTO

SOLUBLEES RESIDUOS

35. 0 65

15. 0

0. 2 18

4. 0 15

14. 0 Fracci6n de 1% 

13. 0
1. 4
1. 4

3. 0
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arIbicas ................... 3. 5
robustas ................... ( 7. 0) 

8. Fenoles ( calculadoo) ............... 5- 0

9 . Volátilest

Antes de secar — ácidos y esencia ( 1. 1) 

Después de secar ............. nulo

TOTAL ............ 100. 0

Algunos d4cimos

nulo

nulo

98 + 

TABLA # 2- 4- 1 . COMPOSICION ESTI1, LlDA DE LAS CEIrIZAS DEL CAPE. ( 1 ) 

C. VERDE C. TOSTADO ( 2) POLVO RESIDUOS

Relaciones de peso seco ( 3) 1. 176 1. 0000 0- 380 0. 620

de contenido de cenizas 4. 000 4. 710 10. 0000 1. 170

base seca) 

Peso de cenizas - nor unidad de

peso o. tostado, base seca

Aootacíones a la tabla: 

0. 0471 0. 0471 0. 0380 0- 0091

1) Winton y Winton ( 1945) 

2) Soluble

3) Asumiendo 15% de pérdida en peso en el

tostado. 
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TABLA # 2- 4 B - PORCENTA.TE DE DISTRIBUCICK DE LOS WMPONENTES DE LAS

TABLA # 2- 4 C . C014POSICION DE LAS CENIZAS DEL CAFE. ( Segt1n KBnig) 

C014PONENTE

Sflios

Fierro en Fe 0

Calcío en Cag 3
Magneeio en Mp
Potasio en l 9
Sodio en Na- 

F60foro en : 1 20

Aoido suifliriol en SO

Cloruros como Cl
3

MCKA MARACAIBO JAVA

CENIZAS. 

OXIDO CENIZAS CENIZAS

0 88 0. 92 0. 69

MINERAL o. verde SOLUBLES

1- 77

CENIZAS EN

5- 06

y tostado
TOTAL % SOLUBLE TOTAL

RESIDUOS

RESIDUOS

r20 62. 5 52. 0 75- 59 10- 5 33. 65

P205 13- 0 3. 0 4- 36 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

Fe203 1. 0 0- 4 0- 58 0. 6 1. 92

Ha20 0- 5 0- 4 0- 58 0, 1 0- 32

Sio2 1. 0 1. 0 3. 21

so3 5- 0 2. 0 2. 90 3- 0 9. 61
Cloruros 1. 0 1. 0 1- 46

TOTALES 100. 0 68. 8 100. 00 31. 2 100. 00

TABLA # 2- 4 C . C014POSICION DE LAS CENIZAS DEL CAFE. ( Segt1n KBnig) 

C014PONENTE

Sflios

Fierro en Fe 0

Calcío en Cag 3
Magneeio en Mp

Potasio en l 9
Sodio en Na- 

F60foro en : 1 20

Aoido suifliriol en SO

Cloruros como Cl
3

MCKA MARACAIBO JAVA RIO

0. 88 0 88 0. 92 0. 69
0. 89 0: 89 1. 16 1- 77
7- 18 5- 06 4- 84 4- 94

io. 68 11- 30 11. 35 10. 60

59. 84 61. 82 62. 08 63. 30
0. 48 0- 44 0. 17

12. 93 13. 20 14- 09 11- 53
4- 43 5- 10 4- 10 4. 88
1. 25 0- 59 0- 73 0- 48

TABLA # 2. 5 . COMPOSICION DE LOS CAFES VERDES DE CEYLAN, JAVA, YALARAR, MOKA, 

MISORE Y OTROS ( Segdn Dragendorff). 

COMPONENTE MAXIMO MINIMO VALOR PROMEDIO

Cafefna 2. 21 % 0- 64 % 1. 16 % 

Cenizas 4. 87 % 3. 87 % 4- 41 % 
Acido fosf6rico 0- 40 % 0. 28 % 0. 20 % 

M



TABLA # 2. 6 . COMPOSICION QUIMICA DE LAS GRASAS Y ACEITES EY LOS VEoLTALES ( Segdn Conant en 1939, ShT* ve
en 1945 y Fokey en 1954) - 

Yo. de TRIGLICERIDO PUNTO DE

t tomos FUSION VMETALES QUE 1.0 CONTTEMEN

op OCc A B C D E p G H 1 j10

aarbono

8 Caprflioo 61 16 0. 8

lo C& prioo 88 31 7
12 Láurico 109 43 47
14 Mirfstico 129 54 18

16 Palmf-tico 145 63 28 28 21 7 7 9 35
18 Esteárico 156 69 10 25 22 4 3 2 49 10 4 3

18 olgico 57 14 21 39 29 32 43 6 25 70 1E 13

18 Linoléino 32 0 28 23 49 39 3 5 30

18 Linolénioo 32 0 2 13

20 Arqufd¡ 00 ( 1) 1

UOtros gllo4ridos 8

No saponificables 7

TOTAL 99 100 96 95 93 100 100 100 100 100

Aootaciones a la tabla # 2. 6 t A- café, 13. mantequilla, C. semilla de algod6n, D- semilla de soya, 

E. naSz, F- coco, G. tallow, E- oliva, I. semilla de lino, J- tung . 

1) Acido eleoestprdtioo, Ja6mero del Étoido linoldico. 



2. 1. 3. 3 PRINCIPALES CONSTITUY= ES DEL CAPE. 

i) Acidos y taninos. Los granos de café contienen diversos ¿tcidos

orél4nicos, especialmente ¿Scídos fendlicos que presentan cardoter de tan¡ - 

nos. Rabechault distingue los taninos catéquicon, en el pericarpío de los

frutosl los taninos gdlicos, cuya presencia es mUY discutida; y los taninos
elorogénicos, especialmente representados en los granos bajo la forma de tí- 

cido clorog1nico, en estado de elorogenato de cafeTna y potasio, o~ f6= u

la condensada es: C 32 H36019K*( C8H 1002'N4 ) 2» 2150 y el cual fué aislado en fe r
me de prismas incoloros por Goerter. Este ¿toido es soluble en agua, pero la

cafafm no puede ser extrafda de los cristales secos con solventes anhidros, 

mientras que, en el caso de que estén húmedoag toda la cafe1na puede ser ex: 
trafda. El ífcido olorogénioo al hidrolizarse en la torrefacciSn, se descoa- 

pone en écido caféico y deido quInico ( el cual es muy abundante en el reino
vegetal), lo cual puede ocurrir también por la acci6n de un £ leal¡. La reao

ci6n se muestra a continuaci6nt
No

HO 09

CH:: cm — 

él _
o

HD 4- ACIDO QUINICO

HO 110
cheu—COOR

CDO w
ACIDO CLOUGIMICO

Hoio
MIDO CAFUCO

Se denominan tícidos debido a los g-rupos carbozflicos que presentan; 
sin embargo, sus sabores son m4s amargos y astringentes que itoidos, ya que

el grupo cfelico es fen6lico. Se han identificado imá gran cantidad de pxn
ductos fen&licos en el café tostad,, y algunos originarios del goido cloro
géníco. 

Los procedimientos anal1ticos y las propiedades del ¡foido olorogénico
han sido estudiados y reportados por Mooreg ( 1948), Karrer ( 19509 Barnes

1951) y Lee ( 1962). 

Ih:isten en el café otros 4cidos org4nicos, entro los que pueden mencio

narse el oicálico, el milico, el o: rtrico, el tart4rico y el piravico, que
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son no volátiles y no aromáticos. La concentraci6n de ellos está entro el

0. 2 y el 0- 5 % tanto en el café verde oomo en el café tostado, y pueden ser

detectados por el sabor. El ácido pirdvico aparece solamente en el café

tostado en una concentraci6n de 0- 05 % y se oxida facilmente a ¿leído acéti- 

00. 

ii) Agua. Los cafés verdes comercializados acusan generalmente un

nivel de agua comprendido entre el 10 y el 13 % Las leZislaciones de los

estados productores ast como la de los países oonsumidores, fijan entro 12

Y 15 % la tasa límite admisible. Por encima de este porcentaje, la conserva

ci6n del café se ve comprometida, especialmente en medio hilmedo no tarda en

enmohecerse y decolorarse. Por el contrario, es raro que los cafés se comer

oialioen con menos del 10 %. 

iii) Carbohidratos. Forman desde simples azilcares hasta polisao4ri

dos, triosas, ete . 15n el gTano verde de café hay almidones o féculas y dez- 

trinas ( féculas solubilizadas por calor). En los granos de café tostado hay

pentosas, las cuales forman parte de un g—rupo de polisacáridos llamados he- 

micelulosas, las cuales son solubles en álcalis. También existe ligninag la

cual es un agent e de uni6n para las delulosas, y es un material amorfo de

alto peso molecular, de naturaleza colorida. Existe también halocelulosa, 

la cual es insoluble en álcalis. 

iv) constituyentes minerales. Estudiados por Muller ( 1958) j Haarer

1962) y Gialluly ( 1958), y entre los cuales se encuentran fosfatos, nitra- 

tos, amoníaco, irrea, sulfatos, y también iones tales como hierro, potasio, 

calcio y maZnesio, y elementos de transioi6n como el manjanesoy boro, cobre, 

zinc y otros. 

v) Proteínas. Existen algunas moléculas pequeRas solubles en a,-ua, 

ouya unidad básica es el aminoácido. Alb -unas de las identificadas en el ca- 

fé son la meteonina y la cisteína, las cuales contienen un grupo mercaptano. 

En general, puede afirmarse que el café tiene un bajo contenido proteloo. 

vi) Fosfatos. Aparecen en forma de fosfoilpidos, fosifop"rotelnas y

licéridos grasos como la lecitina. 

vi¡) Fenoles. En general son los obten¡ -los por derivaci6n del < e¡ - 

do cloroJnico, y no están todavía clasificados, debido a que varían poco

con resopcto a otros compuestos. Son imnortantes debido a que clan parte

del sabor. Bepresentan no más del 5 % de la conposici6n de solubles del ea~ 

fé ( Pre3cot y colaboradores 1937). Son materiales de naturaleza altamente

o o lorida. 

vi¡¡) Materiales coniponentes & el aroma. Generalmente están consti- 
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2. 1. 3. 3. 2 . CONTEITIDO PROMEDIO DE CAFEINA EPT VIS DIFEIRMITES PARTES DEL

CAFE ( dependiendo de la especie). 

Grano 1 . 0 a 2 - 5 '"- 

Pulpa 9. 0 % ( base seca) 

Tlojas 0- 5 a 0- 9 % 

Flores 0. 9 % 

Tronco 0. 08 % 

Pergamino 0- 55 % 

2. 1- 3- 3. 3 BENEFICIADO DEL CAIVE. 

Los frutos maduros del cafeto es tratan en los: mismos lugares de

producci6n y sufren una serie de operaciones que tienen por objeto despojar

al grano de sus envolturas ( pulpa, mucílago, perjamino, película) y mejorar

su presentacidn. 

Para obtener el rrano comerciable, se recurre a al, una de las técni— 

cae siguientess

VIA MIDÍMA: en la cual la manipulaci6n de los frutos frescos se efec— 

tda en tres tiemT)osi

i) Eliminaci6n de la pulpa ( despulpado), del mucílago ( desmucilagina— 

Ci6n) y lavado. 

ii) Secado del café pergamino. 

iii) Eliminaci6n de las envolturas internas, pergamino y película. 

VIA SICA: que se resume en dos tiempos: 

i) Secado de los frutos ( oafé en fruto o café cáscara). 

ii) Eliminaci6n de las envolturas internas, pergamino y pel1cula, ade

más de la pulpa secas en una 1dnica operaci6n mecánioa ( decortioaoi6n). 

Las dos técnicas significan una serie de operaniones cuya suceBi6n

queda indioada en la figura 2. 2 , en la cual puede observarse que las Cti— 

mas operaciones se aplican indistintamente a los cafés obtenidos por cual— 

quiera de los dos métodos. 

En el beneficiado del café, aparte del grano del café se obtienen sub

productos tales como la cereza, el rergamino o cascarilla y los licores de

lavado y fermentaci6n, los cuales como se ha comprobado, oontienen cafeína, 

sin embarjo, la cantidad de estos subproductos y la cantidad de cafeína con

tenida en ellos no son suficientes para garantizar su aprovechamiento comer

cial, mediante procesos extractivos que utilicen estos subproductos como ma

teria prima. Por ésto, se ha prooedido a tratar los granos del café consíde

rados como corrientes, en procesos de descafeinízaci6n, obteniéndose así un
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tuIdos por aldehidos, cetonas, y ésteres de los ácidos antes mencionados. 

Entre los aldehidos se - ancuentran el acetaldehido, el propíonaldehido, el

butiralde'-irlo, el valerialdehido, el furfural, etc. Entre las cotona& se en- 

cuentran la acetona, la acetilmetilcarbinol, la diacetilcetona, y la metil- 

etiloctona. La mayoría de estos componentes fueron identificados por Rhoa- 

des, Merritt, Proctorzlatkis, y Sivetz. 

ix) Vitaminas y alcaloides. Entre IQ3 alealoides contenidos en el

café se encuentran la cafeIna y la trigonelína. Además se encuentra la piri

dina en proporci6n de 200 ppm, en el café tostado corno producto de descorupo
sici6n de la triSonelfna. Por erte mismo motivo, ruede encontrarse también

en el café tostado vitamina PP ( Nicotiñamirla, leido nicotInico o niacina), 

en proporci6n de 100 r7)m en un tostado claro Y 400 ppm en un tostado obscu- 
ro. Puede afirmarno que cada taza de café contiene un décimo de los requei i 

mientes dietéticos humanos de esta vitamina. Entre otras vitaminas que se

encuentran en el café podemos mencionar: tiamina ( 200 ppm en el café verde), 

ribofl-ivina ( 2 a 3 ppm), ácido pantoténico ( 10 a 23 PPm), colina ( 600 a

POO ppm), écido f6lico ( 0. 2 ppm), vitamina B6 ( 1. 4 ppm) y vitamina B12
trazas). 

2. 1. 3. 3. 1 CONTI—NIDO DE CAMNA Eff LAS DIFEUNTES ESPECIrS DEL CAFE. 

De las fuentes biblioji-dficas, rueden resumirse las si,-uientes

proporciones de cafeTna en varias espeoies de café: 

i) De acuerdo a R. Hadorn y R. Sutert

1Robusta clel Con, o ( lavado) 1. 99 < 

Santos Ertra 1. 19 % 

Columbia Medell:En excesivo 1. 16 % 

Costa Rica ( lavado) 1. 19 % 

ii) De los estudios hec;' Os Por Elder ( 1949) y Lockhart * t. al, 

1957), se reporta como promedio 1 . 0 % para el Coffea Arabica y 2. 0 1 para
el Robusta. 

iii) Dragendorff reporta para cafés de Ceilán, Java, " TAlabar, Me

ka y Miaore un máximo de 2. 21 % y un mínimo de 0. 64 %; el promedio del re- 

porte es de 1. 16 %. 

iv) Kbnig reporta para el café tostado un promedio de 1. 27 % Y

para el café verde 1. 33 1. 

v) En México investigadores como Kunce Alarc6n, Cortina Anciola, 

y otros han realizado estudios del contenido de cafefna en las diferentes

especies del país, promediando 1. 16 %. Estas tablas se anexan en el apéndi- 

os II -D del Presente trabajo. 
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sis), que se realizan con mayor intensidad a temperaturas bien determina4as. 

Igualmente ha comprobado que al 5-iina de estas reacciones comienzan cuando al

gunas no han terminado todavía. 

La recuperaci6n de substancias - iromáticas volátiles que es desprenden

en el momento de la torrefaccí6n y que son arrastradas al exterior por los

gases calientes9 ha sido objeto de numerosos estudios. q mismo tiempo que

proporciona al café sus calidades gustativas y aromáticas, la torrefacci6n

provoca algunas modificaciones en el grano. Primero, se r3,--,istra una pérdi- 

da de peso, consncuencia de la evaporaci6n de una -- ran parte del agua conte

nida en el café verde que varía entre 14 y 23 '-. Su ¡ m-jortancia depende pri

mero del porcentaje del grano verde, luego de su orfgen botánicoy del modo

de preparaci6n de las semillas en ellu, ar de Droducci6n, de las condiciones

de almacenaje, de la técnica de torrefacci6n etc. Con la torrefacci&n llama

da francesa, muy empleada sobre todo para los cafés Canéphora, la- o1rdida

de ) e. -o alcanza, e in -luso sobrepasa el 20 %. Con torrefacciones más claras

Alemania) , la pérdida ponderal se sitila en los alred,.rtores del 15 al 16

La evaporaci6n del a-:i,¿a no es la i1nica responsable pues también se debe a

la eliminaci6n de la relteula plateada ( 0. 2 a 0. 4 ) y al desprendimiento

de ciertos recubrimientos. 

P. Navallier define las modificaciones químicas del siguiente modo& 

El seYua se evapora, pero como se forma una poca por descomposici6n química

de compuestoe orbjánicos y el café torrefacto retiene o absorbe cierta canti- 

dad. las substancias minerales no se modifican sensiblemente, y su cantidad

relativa aumenta a consecuencia de la pérdida de a,~ y de los compuestos

o r, jánicos volatil izados." 

Las substancias nitro&,enadas totales representan en el café tostado

casi la misma proporci6n que en el verde. Esta observaci6n demuestra que

los compuestos nitroLenados desaparecidos son aproximadamente proporciona- 

les a la suma de los constituyentes volátiles eliminados en el ourso de la

torrefacci6n. Es pues err6neo deducir de la aparente fijeza de las cantida

des de nítr6jeno total, que los compuestos nitrogenados no han sufrido

transformaciones. Estas modificaciones Dravocan la aparici6n de substancias

fijas que permanecen en el grano y de substancias volátiles que desaparecen

en su mayor parte. Pero el café tostado que tiene una estructura porosa re- 

tiene por absoroi6n una parte de los oomDuestos volátiles formados. Los ras

tros de las substancias nitrogenadas volátiles en el curso de la torrefac- 

ci<5n aportan una preciosa contribuci6n al complejo aromático. 

Las substancias grasas conservan igualmente un nivel relativo m9s 0
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descafeinado y la oafefna mezclada con otras abstancias susceptibles
de extracci6n, de acuerdo al método utilizado. Del hecho de obtener la os— 

fsfna en estado impuro se deriva la necesidad de elaborar procesos de pur;j. 
fícaoi6n que proporcionen al alcaloide con una pureza al grado farmacopea. 
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Fig. # 2. 2

2. 1- 3- 3. 4 TORREFACCION DEL CAFE. SUBPRODUCTOS. 

Las cualidades aromáticas del café no apareoen ni se desarrollan
si no es bajo la acci5n de altas tercperaturas, a las que es sometido en el
curso de la torrefacci6n, llamada también " quemado" 0 " tostado". Aparte de

llis modificaciones que se Producen en su aspecto exterior ( 00lor, voMmen
y contertura) durante esta operaci6n, el producto es sujeto a profundas

transformaciones qufmicas, al, unas de las cuales originan el aroma y el sa
bor especiales y caracter:feticos del café. 

La complejidad de los fen6menos que tienen lugar en el café en el cur
so de la torrefacci<5n ha sido subrayada por E. Orozco, el cual ha determina
dO c8Perimentalmente que se produoen durante la torrefacoi6n ouatro grupos
principales de reaccíones ( deshidrataci&n, hidr6lisis, desm6lisis y catglí— 
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menos estable, o que incluso, parece a veces aumentar. FIsto indica que la

pérdida de materia grasa es proporcionalmente más débil que la pérdida to- 

tal de su,)stancias fijas iniciales. Por consiguiente la materia - rasa pro- 

rorciona una pequefla can -.¡dad de Irincipios volátiles, lo que no exclIYe

que eventualmente estos principios alcancen una cierta importancia cuanti- 

tativa. Sin embarjo, bajo la influencia del calor, las materias , msas son

liberadas de los complejos T) rotfdicos o gluc1dicos, en que. están incluidas. 

Se observa que la materia grasa exuda con mayor facilidad del café tostado

que del café verde. Esta materia grasa libre jue--a el papel de solvente y

fijador de diversos 7rincios arr-nSticos, por un fen6meno análogo al de la

enflor—ci6n ( enfleurage), que se utiliza en perfumería, y puede igualmente

proteEer a los princirios aromáticas contra el ox:r,zeno atmosférico. De he- 

cho, si -bien no parece que una gran parte del aroma de! café está ori.Tinado

por la materia grasa, is -.a interviene en la fijaci6n del aroma. 

Los glilcidos son muy afectados por la torrefacci6n; las mol4culas más

jIrandes se escinden, y las más pequei',as se transforman en Droductos voláti

les, Dor lo que parece ser que una buena parte de los componentes sápidos

del café tostado provienen de los ¿ llcidos; sin embar,-o, también son casa - 

ces de formar ácidos volátiles, aldeh:rdos y otros compuestos ternarios que
matizan el aroma. 

Los ácidos subsisten parcialmente tras el tueste, pero es necesario

advertir que el contenido del café en ácidos solubles evoluciona mucho en

el curso le esta operací6n. Los ácidos volátiles desem-, eHa-n un papel impor- 

tante en el aroma y en el sabor de la bebida. 

Los taninos quedan también muy de,- radados. Además de que liberan la

cafeIna que retenlan, sufren una importante pérdida de masa, sezuramente

debido a ,, ze aparece una cantidad enuivalente de productos volátiles. Los

alcaloides sufren diversas transformaciones: la cafeína se volatiliza par- 

cialmente sin clescomponerse, mientras que la trigonelina es parcialmenje

destruída y probablemente participe en la formaci3n de riridina y de tt- ido

nicotínico. Cabe pensar que los principios aromIticos derivan de las subs- 

tancias fijas más afectadas por el tueste. 

El proceso de torrefacci6n puede ser efectuado en forma continua o en

forma intermitente ( batch). E risten muchos métodos para llevar a cabo esta

operaci3n. loc cualen er-tán diferonciadoo en la forma de calentamiento. 

Di los procesos de torrefacci6n la cafeína es Darcialmente sublimada

y pasa a formar parte del hollIn, el cual podemos, en nuestro caso, conside

rarlo como un subpr,,uucto ¡ e la torrefacci6n. Las invertigacioneL realiza - 
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das han demostrado que el hollín del café contiene un promedio de un 5 a un

12 %, y algunas veoes, alcanza un 20 % y hasta más, de cafe -Ina en base seca. 

Lo anterior depende sobre todo del tipo de café, del. proceso de tostaci6n. 

as:£ como de algunos inE:redientes extrafios afiadidos al café antes de la tosta

ci6n, tales como az-dear, caramelo, garbanzos, habas, achicoria, etc., prío. 

tica muy difundida lamentablemente. Los ingredientes afiadidos al café contio

non en su mayorfa resinas solubles en agua, la que dan soluciones osouras, 

de las ouales es muy difícil cristalizar el alcaloide. 

2 . 1. 34 DESCAFEINIZACION. HISTORIA. P_ROCESOS GEMAL= E USA -DOS. PATENTES. 

La clescafeinizaci6n es el oonjunto de técnicas por medio ( le las cua

les es extraída la cafeína de los vegetales que la contienen, habiéndose "_ 

neralizado el uso de la palabra para la extracci6n de ésta a - Dartir del os— 

fé. 

2. 1. 3. 4. 1 RISTORIA. 

Al comienzo de ente siglo fue desarrollado en BuroDa el primer

proceso comercial de descafeinizaci6n del café por la Kaffe H. A. G. de Bre— 

men, Alemania. Por este tiempopLudwig Roselius con ?-.!eyer y '¡ Iimw.er desarro— 

llaron numerosas patentes en los Estados Unidos y muchos pafses europeos. 

La Datente de los E. U. A. en 1908 despliega substancialmente la idea básica

que fue usada loor décadas, y en la cual, los Granos de café verde son humo

decidos con vapor Por 5 horas, hasta un porcentaje de 21 % de humedad, a—~ 

proximadamente. Después de mojados, tratados con hidr6xido de amonio o áo¡ 

do, segán el caso, y después, Dor medio de solventes tales como triclorceti

leno, cloroformo, benceno, es realizada la extracci<5n a los granos ya trata

dos de esta forma; se les pasa vapor para destilar el exceso de solvente y

posteriormente se les seca. 

Ebcoesoe de solvente olorado pueden ser detectados en las soluciones

por medio de la prueba de flama de Beilstein. 

El café verde y tostado -lescafeinado fue vendido exclusivamente en es

ta forma hasta después de la se,~, da guerra mundial, siendo a partir de en— 

tonces que los cafés solubles descafeinados tomaron importancia en los E. U. 

A. y Eurora. Fdst6ricamente la Kaffe II. A. G. fue líder en el cami)o de la des

cafeinizaci(5n hasta la Sec,,unda Guerra Ihindial, pero a partir de 1932, Gene— 

ral Poods Co. ap. apropi6 de esta posicidn con la marca Sanka y su planta de

diseHo alemán para la proclucci<5n de café tostado descafeinado en Brook1in, 

N. Y. - Eh 1946, Sanka fue vendido por primera vez como café soluble. Hasta an

tesde 19461 el mercado internacional era - lomínado por Kaffee H. A. G. 
1

Di la actualidad más del 10 ' de todos los cafés solubles vendidos en
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los E. U. A. y Buropa, son descafeinados. Para los E. U. A. , donde existe un

mercado anual de mds de 400 millones de ddlares, cerca de 45 millones son
solubles descafeinados, de los cuales Sanka de General Fooda, es el llder

en ventas; aproximadamente en 1955, Xescafé introdujo su marca Decaf y pon
teriormente su marca Chase; y Sanborn su marca Siesta. ali 1960, Tenco pro- 

dujo t%umbién una marca de café descafeinado instant4neo. Cafés v-Yrdes o

instant4neoi descafeinados pueden ser fabricados de acuerdo con varías fir
mas zuxopeas, Particularmente Koffsx S. A., de Schaffhausen, Suiza, para la

cual Max Brunner y E. Bargin tienen varias patentes. ( Para mayor informa- 

ci&n consultar la lista de patentes que se anexa en el ap6ndice II -D del

presente trabajo). 

En 1942- 43, Berry y Irlalters, de General Foods Co., clescríben un nue— 

vo Proceso de descafeínizaci6n usanclo extraccida aouosa de los granos de

café verde-, los extractos acuosos de cafe:fna resultantes son extraTdos a

su vez por solventes. Adn cuando esta patente ya expir6, el proceso usado

actualmente es substancialmente el mismo que el patentado. 

2- 1- 3- 4. 2 PROCESOS GENERALMMF USADOS. 

A-1 principio se penad extraer la cafefna d~írectaL,-tnte del café

verde tal y como era recibido en los palses de producci6n, es decir seco, 

pero debido a la imposibilidad de que los disolventes org4nicos penetren

al interior del grano y se apodo~ del alcaloide presente on el olorogerbt
to cafe:fn- potásico, se tuvo que triturar el grano, lo cual presenta trabas

técnicas debido a que el café verde es muy correoso. Entonces se utiliz6

el café tostado o torrado, pero exist1a el inconveniente de que los aceí- 

tes esenciales que le dan al café- bebída su aroma y sabor caracterfeticos, 

eran OxtraidOs conjuntamente con el alcaloide y no podIan ser fijados de

nuevo en el café. Dabido a lo anterior, se buF>cd la forma de extraer el al

caloide sin alterar el grano 0 haciéndolo lo menos posible, lo cual did cl
mo resultado infinidad de métodos patentados para ello y los cualea pueden

ser clasifioados en tres grupos ( Algunos de ellos son descritos en apéndí- 

ce 11- 2). 

a) RIEtracci6n con solventes org«<nicos
b) Extracci3n acuosa

o) Otros medios de descafeinizaci6n

a) lIrtracci6n con solventes or~ icos. 

Este tipo de extracci6n consta fudamentalmente de cuatro etapas: 

i) Humiclificaci5n de las semillas hasta un cierto porcentaje de hume- 
dad. 
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ii) Ebetracci6n directa de la oafeTna del grano por medio de un sol- 

vente organico apropiaclo ( tricloroetileno, cloroformo, benosnog oto.). Re- 

cuperaci Sn clel solvente y obtenci6n clo la cafe:Ena, siendo necesaria u 

posterior purificaci<5n de ésta. 

iii) Eliminaci6n de los restos del solvente que quedan ocluidos en

las semillas del café. 

iv) Secado del café descafeinado para darlo la humedad originul, i

dejarlo en concliciones des ser usado comercialmente. 

Los métodos de extracci6n por solventes m£ s utilizados son los si- 
guientes: 

1.- Métodos basados en el tratamiento clel café verde con vapor 0 a- 

gua para humudificaci6n, seguida de una extracci6n directa con un so-!ven4e

adecuado, tal como aloohol dilufdoy benconol cloroformo, o alTi1n jt:7':) sol- 
ante halojenado a temperaturas menores de 45* C ( W¡ mmer, K. H. , varias pa

tentes), se,-,uída de una extracci Sn del solvente al vaclo, lo cual proPor- 

ciona crudos de cafe:Ena sumamente grasosos. 

2).- Algunos autores sugieren el uso de otros a-'-- rz-ites, talas - omo: 

cielo acético o áoido sulfuroso ( Uteschtr, E,); con acetato de etilo a

78' C en una centrIfuga ( Siaser, L.); con ¡ ciclo acético seguido de éter ba- 

jo presidn, o incluso con un 41cali al 1011 y descafeinizándo el extracto

con un solvente orgignico pesado ( Trillich9 a.); solventea POlilialo", nados

seguidos de vapor para su total extracci6n del grano, recomend4ndose los

de punto cle ebullici<5n de 36 a 45' C ( LombaersvH. C. E.); cor. dín-lorometa- 

Meyer, Roselius y Tlimímer para la Kaffe con alcoholes, ésteres Y

cotonas ( Kundig, F.); a presi6n de 15 atmósferas con solventes baljt;enados

Wallisalier, F. K.); a presidn con alcoholes pesados o cetonas ( Koro, Ka- 

ffs, Ojo); con emulsiones de solvente org4nico y agua ( Sch' Dley E,); con

emulsii5n acuosa de un aceite paraf:Enico ( Brunner, M.); con per6xido de hi- 

dr&geno para aflojar los granos y destruir los tanatos y luego extraer con
diclorometano ( Gilbert, E.); con el ais- diejoroetileno ( Brunner, Y-.); con

una mezcla de éter y agua ( Grethel T.); con cloruro de etileno ( Helmke, TI

berhein y Baker); con triclorostileno, con la variante de retornar el aro- 

ma y sabor extraidos ( Ruppert, F.); con & lgdn acetato y agua ( Grethe, T.); 

con ciZ 9  y, p dicioroetano ( Me :, aní,-, J.); con una emulsi6n de trioloroeti

leno y cloroformo ( Scheale, E.); con una me7,--la cle pequeRa cantidad de clo- 

roformo para extraer la cafel:na y una muy grande de hidrocarburos, para ex- 

traer aceites ( polin, E. S.); etc. 

Ek muchos de los m4toclos anteriores la extracci6n es seguida de una
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etapa de recuporaci6n del solvente 0 extractos, y de una oporaci6n de ago— 

tamiento del solvente ocluicio en los g riLrios po— medio de una corriente de

vapor o de aire caliente, o incluso por simple calentamiento del grano, 

llevándose luego éstos a sequedad, y la cafalna a posterior purífioaci6n. 

En varias patentes se definen, incluso, los métodos de tratamiento, reco— 

mendIndose la reoirculaci6n de los extractos del sabor y aroma del café. 
Exista un procedimiento ideado por Robinson, F. W., en el cual des— 

pués de realizada la humidificaci6n, la extraccidn con solvente orgánicc y

el agotamiento del mismo con vapor vivo, se enfrfan los granos, y adn h -&me

dos, se llevan a un tratamiento enzimdtico con Aspergillius Ochracesus, P~a

ra mejorar el sabor del café descafeinado. 

Entro los procesos actualmente en usog y que representan un alto pqr

centaje de la producci6n de cafe:fna en el ~ do, están los utiliza,,os por

la Kaffeo Elandelsgesellschaft ( Kaffae H. A. G.), en sus diferentes plantas

Bélgica, Holanda y Alemania), basados en los métodos de extracci6n por

solventes orgánicos, generalmente tricloroetileno, segt1n Soheelo y Ruppert; 

por la Sociedad Cafesa y la Sociedad Coffez H. A. G., de PTancia y Alemanía, 

basados en la extTacci6n por cis—dicloroetano propuesta por Relmke, Tyber— 

ghein y Baker; y por 111timo, en la compaZla Nestlé en Suiza, E. U. A. y o— 

tros pafses, oon cia—dicloroetileno, Begdn lo propuesto por Brunner. En

los E. U. A., la compaffira General Pooda Co., tiene un procedimiento sugerido

por Rector, T. M., el cual es un proceso con trícloroetileno a contraoorrien

te, con recirculaoi6n del solvente. 

Un diagrama tIpico de este tipo de procesos con solventes org4nioos

es presenta a continuacic5n; segLIn la compailfa constructora suiza BUZZ Ltd. 

Figuxa # 2. 3, - 

b) Métodos de extracci6n acuosa del g -rano verde. 

Los métodos de extxacci6n aouosa están basados en las siguientes

etapas: 

i) Humídificaci6n del grano, para lo cual puede ser usada agua calien

te o vapor; hasta alcanzar un cierto porcentaje de humedad y elevar su tem— 

peratura. 

ii).Ebrtracoidn oon agua oalientedurantie un cierto tiempo de residen— 

cia. Puede existir reoiroulaoidn o ser intermitente. 

iíi) Extracci6n de la cafeína del extracto acuoso por medio de solven

tos espeofficos. 

iv) Recuperacidn del solvente y de la cafetna cruda. 

v) Secado del grano. 
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Sobre este tipo de extracci6n fueron realizados diversos estudios co
mo los de Meyer, J. F.; Roselius, L., lJimmer, K. H.; Geísler, L. W.; Rosewa- 

ter, N. ( el cual no usa solventes, sino simple enfriamiento del extracto); 

Whitaker, M. C., Metzger, P. S.; Eden, P. R..; Gassner, C. O.; KJappreth, W.; 

Neustad.t, G.; Neustadt, I.; Closmann, E. A.; hasta culminar con los estu- 

dios realizados por Berry y llalters, R. H., los cuales proponen un método

continuo de extracci6n acuosa ( procedimiento usado por General Poodo Co.), 

en el cual la parte acuosa rica en cafeína es extraída, a su vez, por me- 
dio de un solvente orgánico. Di este proceso la extracci6n acuosa de la ea

feína del grano verde puede ser a contracorriente, aunnue no es tan eficie5
te como una batería de Dercoladores, como la cue ellos proponen. 

Este Drocedimiento tiene una capacidad de extracci6n del 98 % de la

cafeína, en un tiem,)o de residencia de 8 h. - Existe una recirculaci6n de

los extractos acuosos con objeto de lo,-rar un mejor humedecido de los gra- 
nos y una mejor extracci6n. 

El enjua,-,ado de los granos es con agua de refritaco. La velocidad de

extraccix5n de la cafeIna es lenta, y segi1n Barch ( 1957), varía con el tipo

y tama ío de los granos. Los tipos de café utilizados' son el Robusta y el
brasileHo, debido a su mayor contenido de cafeTna y menor oosto. El solven
te orgánico utilizado para la extracci6n es, generalmente, trioloroetileno

a 880C, y la extracci6n 11quido- l:rquido se hace a contracorriente en colum
nas empacadas y más recientemente, en reactores de contacto de discos rota

torios, que generan un flujo turbulento, que aumenta el área de contacto
entre las dos fases. 

Los extractorbs acuosos, ya descafeinados con solventes, saturados
con otros solubles de café verde y con solvente halojenado, son agotados

de éste i1ltimo, bien sea en un evaporador flash o en un evaporador rotato- 
rio de película al vacío, y después, se regresa al sistema de percolaci6n

a contracorriente. 

Las proporciones pro. uestas para la extracci6n con el solvente son
de 40 a 1 ( tricloroetileno- agua) ( Barch, 1957), o bien, para el reaotor ro

tatorio de 6 a 8, considerando qu_, la distribuci6n de cafeIna entre los 2
solventes no alcanza el equilibrio total. 

El solvente org4nico contiene a la salida un 0. 1 % de cafeIna y algu

nos aceites y otros solubles del café verdel incluyendo fen6licos, ceras y

breas. Puede ser tratado de dos formas: 

1.- Evaporándolo completamente, se obtiene un residuo conteniendo la

mayoría de la eLfe:Ena y los constitu.,,-entes solubles extraídos, entre los
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cuales se encuentran las cer7-.s y breas insolubles en agua, pero extraídas

por simple arrastre físico a elevada temperatura, y las cuales se solidifi

can dando a los crudos un carácter ak lutinado. El contenido de cafeína de

estos crudos está entre 60 y 70 % si los extractos son de cafés " nuevos" 

es decir, de primeros extrictos, y será menor, si los extractos son le re - 

circulaciones de agua de refresco cuando se alcancen las TIltimas etapas de

extraccidn. Generalmente se mezclan. 

2.- El solvente puede ser evaporado totalmenteg y el residuo red¡ - 

suelto en agua caliente, con la mayorla de la cafeína y los constituyentes

solubles en agua disolviéndose y el resto, en su mayoría breas, flotando o

precipitándose. Esto trae como consecuencia crudos más puros por cristal¡ 

zaci6n y una posibilidad de recuperaci6n de muchos de los constitWyentes a

romáticos del café que hayan sido arrastrados, al recircularse estos lico- 

res. El contenido de cafeIna de estos orudos varia entre 70 Y 85 ', pudíen

do incluso nUrificarse mayormente aumentando incluso la recuperaci3n le o- 

tros solubles en sucesivas cristalizaciones. De reaj-JIzarse estas oper-,Icio- 

nes, podemos afirmar que el -gralto de T- urificaci6n no aumenta lemasiado pe- 

ro si sirve para la recuperaci6n de alrunos solubles, por lo -!_ue pocas ve- 

ces se recurre a más le una cristalizaci6n " in sitol', es decir en la plan- 

ta de descafeinizaci6n. 

EIn ambos casos, el solvente es recuperado en esos porcentajes, pero

las pérdidas son cuantiosas adn, debido a la oclusi3n de éste en los cru- 

dos, la se,,,unda operaci6n presenta entonces la variante de utilizar vapor

saturado en equipos cerrados, para evaporar hasta las d1timas partes del

solvente y provocar simultaneamente una disoluci6n de los crudos en los
condensados del vapor, seguida de la adicidn de más a,,,ua caliente para la

extracci6n del evaporador. Esto representa mayor recuperaci6n del solvente

y mayor limpieza & el equipo aunque requiere un ri uroso cuidado para preve

nir las emulsíenes y la formaci6n de aze6troros. -, sto puede solucionarse

llevéndolos a reposo y permitiendo la separaci6n de las dos fases acuosa y

org4nica en tanques a presi6n. 

3.— 17,1 trioloroetileno puede ser completan,!ente concentrado hasta 10

0 14 veces por evaporaci6n. Posteriormente se hace pasar a través de una

fase dontInua de a, ua a temperatura ambiente en una torre empacada o en el

mismo reactor rotatorio, lo que resulta en una soluci6n acuosa de cafeIna

il 1 51 aprox. uede incrementarse la transferencia si se aumenta la tempe- 

ratura a 600C y se acidula li_-eramente la fase acuosa. La proporci6n tri- 

eloroetileno- al:ua cuede ser de 1 a 1, ya que la distribuci6n de la cafeSna
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entre los solventes no alcanza el equilibrio total. Puede entonces agotar- 

se la cafeína de la fase acuosa por simple evaporación y utilizando crista

lizaciones sucesivaa u otros medica. El contenido de cafeína para un pri- 

mer paso eatá alzadedor du 8C a 85 % Y que constituye un promedio aceptable

de-- tipo de crudos que el proceso mencionado produce. 

Las dos plantas más grandes de descafeinizaci6n utilizando métodos a

cuosos en los Estados Unidos, son las plantas de General Pooda, Co. en Ro- 

boken N. J. y en Houoton, Tez. Bremen, es probablemente la planta más gran- 

de de Kaffee H. A. G., aún cuando istoa predominantemente utilizan métodos

por extracción con solventes y por destrucción de la cafeína; así mismo, e

xisten otras plantas más pequeñas en Bélgica ( en donde la Caffez H. A. G. ¿ Las

cafeiniza el extracto acuoso con carb6n activado), Suiza, Francia y los

E. U. A., y otros países del mundo. ( La fig. 2- 4, ilustra el proceso). 

e)- Métodos axtractivos con otras substancias y métodos destructivos. 

Estos métodos extractivos tienen fundamentalmente los mismos

principios del beneficiado del café y de la extracción acuosa, pero preten

den provocar esta última por medio del uso de álcaliB o de ácidos, o inclu

so de otras substancias. En su mayoría son simplemente métodos de investi- 

gaci6n, aunque algunas han tenido aplicación industrial en diferentes épo- 

cas, especialmente en Gran Bretaña, Bélgica y Francia. 

2. 1- 3- 4. 3 PATENTES. 

Para resumir lo anteriormente expuesto se anexa en el apéndice

II -E una lista cron6logica de las principales patentes de descafeinización, 

la cual permitirá elaborar una secuela de trabajo en el curso de la inves- 

tigación de los procesos referentes a la extracción de la cafeina. 

2. 1. 3.. 5 DESCAFEIBIZACIO1 DBL HOLLIF DEL CAFE Y DEL CAPE TORRAw. 

De acuerdo a los estudios realizados por varios autores acerca de

la torrefacción, se asegura que la mayoría de los componentes del Babor y

aroma del café- bebída provienen de la oxidación y desdoblamiento que mu- 

chos de los componentes orijinales del café Bufren durante esta operaci6n, 

mismos que serán extraídos por cualquier método extractivo con relativa me

yor facilidad que del café verde, por varias razones& el aumento del volú- 

men del grano, del arrastra que muchas de las substancias sufren por la nu

medad saliente, la apertura -, e los poros, etc., tal como se observa en la

elaboración de la bebi-la ( irewing). 

La cafeína no sufre alteración alguna y dásminuye su proporción en

forma poco apreciable, por lo que puede ser extraída de esta etapa en for- 

ma más sencilla, sin -. mbargo, obvio es decir que el café torrado constitu- 
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yo en sí mismo un Droclucto sumamente valioso como materia prima del café- 

bebícla y sufriría cuantiosa pérdida en sabor, aroma, color y contextura

oon la descafeinizadi6n, por lo que sería imposible su utilízaci6n poste- 

rior. 

A pesar de ésto, se han realizado uníltiples estudios, más con fines

de investigaci6n de la constituci6n del café -bebida o del mismo café torra

do, que en lo referente a un intento de extracci6n. Ilitre ellos se encuen- 

tran los det Whitaker y Metzgor ( 1915), 0. Conté, Ornfelt ( 1949), H. K. Du- 

rrenmatt ( 1942), Nutting ( 1957), Adler y Barla ( 1960). Estos autores propo

nen las siguientes relaciones de solvente orjánico- agua para la extracci6n

6 a 1 ( Adler), 8 a 1 ( Ornfelt) y 8 a 1 ( Durrenmatt). 

Al respecto de la utilizaci6n del hollín del café y de los subprodue

tos de la torrefacci6n, como son el pergamino o tamo que cubre al grano de

café seco y que se tiene en un 2 % aprox., y en el cual existe un 0. 55 % 

en promedio de cafeIna, y de la película plateada que en alILmas ocasiones

logra desprenderse del grano durante este proceso, podemos afil-Mar que no

entran directamente en los procesos de descafeinizaci6n. sin embargo, son

importantes en cuanto que contienen cantidades apreciables de cafeína aun- 

que sean productos de desecLo9 por lo cual han sido investigados como fuen

tee de obtencio5n del alcaloide. 

Del hollIn, heinos mencionado que tiene hasta un 20 % de cafeína en

base seca, y generalmente entre 5 Y 12 %. Flan sido diseHados infinidad de

procesos, siendo aleunos de ellos explicados a continuaci6n: 

i) El hollín, extraído de la torrefacci6n, es mezclado con paja para

aumentar su superficie de contacto en la disolucidn; se hace pasar una co- 

rriente de agua caliente, entre SO y 90OC, por un cierto tiempo. La solu- 

ci6n es tratada desrués con lechada de cal, con el fSn de Dreciritar las

impurezas insolubles. La lechacla se agTeCa en caliente y con agitaci6n; u- 

na vez tr,-tada la soluci6n, se filtra, para eliminar los lodos. Luego se

vapora hasta llegar a una concentraci3n de 15- 4 % ( una parta de cafeIna

Por 5- 5 de agua). La soluci6n ruede, al salir del evaporador, ser tratada

de alguna de las siguientes formas: 

1) Con carb6n activado, a f n de retener al~, as de las impurezae., 

llevando luejo la soluci6n a un cristalizador, adonde para cristalizarse

se deja enfriar, llevando lueSo los cristales a sucesivas recristalizacio- 

nes, que orororcionen la Dureza aclecuada. 

2) Tratada a contracorriente con un solvente orgánico adecuado ( tri- 

cloroetileno, cloroformo, dicloroetileno, etc.) y seguir los procedimien
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tos adeouados, indioados anteriormente para la extraooidn oon agua. 

ií) Otra forma de extraer la cafefna del hollfn del café es tratando

éste oon solvente dirsotamente, y seguir 105 pasos para la extracci4n con

solventes orgánicos. 

El tamo es la oasoarilla que rodea al grano una vez seco. Este tamo

g9 va a encontrar oasi siempre mezolado oon la tierra de los torrefacto— 

res, y puede estar blímedo 6 seoO. Si está Mmedo se pr000de a 500arl0y Pit

forentemente a temperatura ambiente, y una vez seooy se tamiza en un tamiz

del # 109 en el aual queda la cascarilla limpia; una vez hecho éstOy PUG— 
den seguirse los siguientes métodos: 

i) Método de C. C. Keller, el cual oonsiste en tratar la cascarilla

seca y limpia con suficiente oloroformo para humedecer perfeotamente la
oamoarilla; luego se agrega hidrdxi<lo de amonio al 10% y se mezcla perfeo— 

tamente, agitando oontinuamente, Tuego se filtral se evapora el oloroformo

oasi a sequedad y se agrega aloohol absoluto. Se evaporan ambos a sequedad. 

La cafofi2a resultante oontiene esenoias y grasas, por lo que debe ser pu:t i

f ¡cada. 

ii) Método de ajiger y Tuokenaok, que oonsiste en tratar el tamo del

café oon agua y juego, llevarlo a ebullíci6n por un oorto tiempo, se enfrfa

a 60 u 80* C, y se agrega una soluci6n de hidr6xido de aluminio al 8 %. Se

agita, y durante este proceso se agrega bicarbonato de sodio. Se hierve de
nuevo, se agrega más agua y se filtra; se evapora aproximadameate un ' O %, 

y se agrega más hidr6xido de aluminio. Se lleva a sequedad y se extras oon
t,,qtraolo~ de oarbono. Este se destila y queda oafeSna pura. 

iii) Método de Calvet y Hilger, el oual trata oon agua y agrega & os— 

tato de plomo al 10 % para preolpitar impurezas. Se alcaliniza oon hidr6xi

do de amonio y se filtra. El lfquído se calienta ligeramente y se pasa nna
corriente de ácido sulfhfdrioo, con lo que se preoipíta el plomo. Se filtra

y el lfquido es e%-trafdO oon ojoroformo, el oual es llevado después a se~ 
quedad, dando cafefna bastante pura. 

iv) Obtencídn por el método oficial del A. O. A. 0 ( Asooiaci6n de Quf— 

mica Agrfeola ). Se remoja la oasoarilla en alcohol de 95 % 9 se haoe lue— 

go de un tiempo un extracci6n oon alcohol de 95 % - Al extracto 00 10 a— 

grega XgO en suspensiM, y es evapora lentamente hasta sequedad. Al adlido
obtenido de esta forma se lo agrega agua caliente, para formar una pasta, 

la oual se va a filtrar y lavar. Se agrega ácido suifdrioo, se hierva sua— 

vementel @e filtra y se lava con 2£ oído ( 1- 9). -

KOR al 1 . i -,')! o -1 OrofDespués se extrae con oloroformo y se agrega
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aO 138 110041tadOy Y lA, '*Olt'Oi6n ! sVada C— mds cloroformo, el cual es junta

Con el anterior, es evapora y se obtiene la oafefna con bastante pureza. 

Y) Método de loolof 20dificado Por Trillich y ~ d. El tamo es h~ 

decido con hidx6xido ¿ ar-.,on,, D, se agrega éter, el residuo es hierve con

leejada de magnesia y se filtra; el filtrado se evapora a sequedad, se di- 

suelve el residuo con éter o con cloroformo; se filtra y" se evapora el sol
venta, obteniéndose la o&fefn& un poco ¡ apurs. 

vi) Método de Veremann. Se mezcla el tamo oon un quinto de su puso

de cal viva dealeida; luego se destila la mezcla oon aloohol de 80 % . Se

añado nueva oantidad de cal y se sigue destilando. El residuo contiene la

cafe£na oon doidog gTusos. Se trata con carbdn, se filtra y se evapora. Da
cafefna bastante para. 

Oasi todos los métodos anteriores son usados en labo- atorio, sin em- 

bargo algunos son explotados oomeroialmente. 

2. 2 KETODOS DE OBTENCION DE CAPEIRá POR SMESIS PARCILLES. 

Debido a la gran demanda de la cafefna al igual que muchos otros aloa - 

oídos, y a que no siempre es posible obtenerlos de sus fuentes naturales

ya sea por la imposibilidad de obtener estas fuentes en cantidades sufi- 

cientos, o por la dIficultad que pueda presentar tal o oual proceso de ob- 

tenci6n extractiva , o incluso por oircunatancias tales oomo la guerrat
conflictos internacionales, oto. , se ha tenido que recurrir a métodos ar- 

tificíales de obtencidú basados en la síntesis qufmi*oa a partir de otras

substanoias hoa6logas. Los procesos de síntesis de cafeína son inni, exables

teniendo su orígen en 1861, ouando Streeker la obtiene a partir de la teo- 

bromina ( 3, 7 dimetilzantina ) que es el alosloide espeoffioo del cacaoj

después, en 1888, Koasel la obtiene a partir de la teofilína ( 1, 3 díastil

zantina ), la cual es encuentra a su vez en el c~ o y en el té en forma

natural, pe to también puede ser obtenida en forma sintética. En general se

puede obtener la oafefna a partir de la teo'bromina, goído dríoo, urca, da

in teofilina, oto. 

A continuaci6n resumiremos algunos de los métodos existentes para la

afnbosis de oafefnas

A) A partir del acido drico. 

Este Soido fué descubierto por Schoslo y por Bergman en 1776. Es- 

ta substancia es originada durante las fases finales del actaboliamo de

las purinas que proosden de las nucicoprotofnas tanto alimentioias oomo

las que se encuent--n-n en el interior de las o4lulas del organismo. A2 el
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hombre solo existen pocas cantl-dades de & cido -&rico en la sangre Y en la 0~ 

rina, mientras que en 103 reptiles y en las aveoy existe OOMO el producto

final m£ s importante del niti-&geno, present4ndose como un urato de amonio- 

Entre los estudios de sIntesis a partir del deido drico se pueden

menoionart

1) Calentanclo el £oido dríco oon ¡ nicio f6rm¡ oo o oon formiato de oail- 

ojo y un exceso de glicerina, se obtiene una pequefia cantidad de mantilla, 
la cual por metilaci6n clon paratoluensulfonato de mOtilO, oalentando a re- 

flujo nos da cafeína. Las reacoiones son las siguientest

IWNI
OCO

L - 

ZEFL 3 

CU3

C) 

g, C13

DE I.Anu

UFEI I 

2) Segdn el método del Dr. 0. PernIndez y el Dr. J. Gí -Tal- El íllido
drioo se convierte en £ cido tetrametillírico por metilacidn con Sulfatc de
metilo, y tratando luego el átcido tetrametildríco con OxiclOrUTO de fd5fo- 
ro nos da olorooafel-na, la cual a su vez es reducida oon polvo le zinc Y ¡ 
ciclo olorhfd_rico caliente para dar oafe:Ena. Las reacciones propuestas son

las siguientess

Hr
o— 0 VtC- N 0

ZU4
1 C 3

C= C0= - C- Nti \ 
C= o

1 - 

HN— e — MR 
lkEnui l %

C— m
u3

DC zkc c 1K TE ZNWUU9
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C a
Z= C e—  -- CR3 U--(, C— m-, 

1 11 ' - el 1 11 leq
9,

5C_ M — e — 

MI/ 
1

3
e- 1 — e —

ÑI// 

Lon mm NTEU

3) Segdn el procedimiento de Boohrin,-,er, Manheim y Waalcihof. El dei - 

do 11rico ce Duesto a reflujo con anhidrTdo acético, dando la 8- metilmanti- 

na, a la cual se le aIrrega sulfato o cloruro de metilo y sosa; se forma en

tonces la tetrametilzantina, la cual es tratada a su vez con nitrobenceno

y una corriente fria de cloro seco, oon lo cual se forma la tetraclorote- 

trametilzantina, a la cual se lo a, rega agua caliente y se hierve, dando

la teofilina; &sta es filtrada y tratada con agua, sulfato de metilo y so- 

sa al 60 ' dando cafeína. Las reacciones son las siguíentear

0

O= C 1— 

NMO Nwalbo NWIM I RE-TILMRTINK

0

TETZwMMRTINk

1- n2:_ K - C-_ 0 3c_  — C __ 0

t 1 1
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3
J— M— C= o

e 1
1 1

c,), Sb4 0 = e e — N"" 
WINK

4) Siguiendo la técnica de Bredereek, E.; Schuch, H. V. y Martini, A. 

los cuales tratan el 4toido drico o¿. la formamida hirviendo, se agrega mAn

formamida en ebullioidn, y se refluja, dando zantina impura, la cual es Pu

rifica con sosa al 4 %, carb6n activado, per6xido de hidr6geno y ácido sul

f-drico. Esta zantina ya purificada, es metilada como en el inciso 1) . 

tus— C= 

1
4.., e U3

C 0:Z e - 9Ro- G= C

1 ! 1 \ C= O
tU3_%_¿_ N

Y

HN e

ket De RICO mKTlik

5) Segdn la patente de la casa alemana de 1«. Lucius y Brffníng, que

consiste en tratar el ácido úríco con anhIdrido acético y piriclina calen- 

tanao a reflujo, después enfriarido, lavando con aCua y acetona el precipi- 

tado que es el triacetilamincuracilo, el cual se mezcla con formamída y se

pone a reflujo. Se disuelve en ácido sulfiIrico y se purifica la zantina ob

tenida, de la misma foima que en el inciso anterior. Luego la xantina es

metilada como en los casos anteriores. 
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B) A. partir -de la teobromina. Este es un alcaloide característico

d -el cacao, y también recibe el nombre de 3, 7- dimetilzantína. Fote alcaloi- 

de puede ser obtenido por síntesis 0 por extracci6n directa del cacao. En- 
tre los métodos de obtenci6n podemos citar los siguientes¡ 

1) Por metilaci6n de la teobromina oon yoduro de metilo y sosa al
15 %. La reacci6n es la siguiente: 

o -- c e—,%/ ' - 

E o SemI, N k

1 1 U 3
0 = — N/ UFE IN t\ 

1 — 11 ' UA

e — 11  No 

2)' Por metilaci6n de la teobromina con sulfato de metilo y sosa al
15 La reacci6n es la siguiente: 

l — C= 6 1 e— N — e= G
1 1 U3 1 1

N" 
3

0= 1 e N,/ 0 = e C, 

e— N

C) A partir de la teofilina cálcica. FA3te alcaloide est4 formado por
dos moléculas de teofilina ( 1, 3- dimetilzantina) y una molécula de calcio. 

Los métodos de obtenci6n de cafe1na a partir de este alcaloide, son some - 
jjantes a los expuestos para la obtenci6n a partir de teobromina ( inciso E). 

1) Por metilaci6n de la teofilina oálcica con joduro de metilo y so- 
sa al 15 % . La reacci6n es la siguiente: 

e= e, (— M ic— M— Q— 0

1 1 " 3

2 0117C — MI-, 

KaU

o=: 1 e— N \ j
1 1 U

l4ie— N — — U-5' UFE IMN

7Erj:FlLlÑN eNLetc.,\ 

E-1



2) Por metilaoi6n ae la teofilina ogloica vn sulfato de metilo y son& 

al 15 11. La reacci6n es la siguiente. 

Ik5c- R— = o e- C — N- QU3 9, e - N — e= 0
1 .

11
CO, ,

n — e

11-1 / 

i i
C— N C= O

u e -t1 kt

TEOFWO QIAQOITA C AFSiN& 

D) A partir cle otras substancias. 

Entro ellas podemos mencionar las siguientes: 

1) A partir de la metilurea y el 2toido cianac4tioo por condensacift pa

ra obtener la teobromina; ésta es metilada de cualqUiera de las formas Propu4kE

taa en el inoiso B). Este método fue disefiado por Giral, P. y Rojahn, C. A.. 

las reacciones propuestas son las siguiente0: 

47

Mz
1, 4, WRO Lftlo

4R— 7— 

I If
qIQ- A— Q- 4 z. % c- tA — N-, 

3 WETIL- 4,, WRINLID MKIN-N

3, KtT,,'L- 4  NKIXO - s RMOTL
k mmo

1 aMO

C= O 
k, Q- 

4 t4T, 

O= C N

KETILNUOR , 

O=  \ 

0 (
kZow0k) I1 11

g

9 1 C— N — 
3t— N —  4

C — W"/ 

TEWOKIIA OAFEkK& 

47



2) A partírAe la urea con leido cianacético por condensaci6n para

dar la cianacetilurea, la cual por medio de un ¿(leal¡ es iromerizada, en

la 4- imino- 2, 6--dioxipírimidina ( 4- iminouxacilo), el cual es tratado con 4- 

cido nitroso para dar la oxima del ácido iminovioldrico, la cual por redue

Ci6n produce el 4,,'- diami-noruacilo; este al ser hervido con ácido f6rmicoj

da el 5- formilaminouracilo, que al ser tratado con sosa da la xantina, y
ésta a b% vez, por metilaci6n da la cafeSna. Segdn el método de Traubé, W. 

Las reacciones son las siguientes: 

0 l —C= O

k, O= C luz. O= C f_—fi—U

1 1 1 ( QW9%1W) 1 1 1 1
NC q' N 19 M N — l=hR 0 —e_ M

Al. MUTTTO IINMK ETIIDI[ h 4, OVIk UL MM

N — e= 0 N— = o

1 1
ICOOP

1 1
eg3,),.St, 

19 Nao4
C- 0, N/ 

UM e-- IU, Rl — Q_"
2. 

4, 9 YwINh CAFEiM

3) Bredereck, H.; Schuch, 11. V. y Martini, A. proponen tratar el

4,'- cliaminou.racilo con formamida para obtener la xantina, la cual se meti- 

la para obtener la cafe:Ena. Las reacciones son las siguientes: 

IN — e= c R— C= i,C_ N— Q= O

1 1 IQC RqZ
1 1 

ell) ZS04
1 1

N 1/ 
u3

O= C — NR . 0 = l e— 

ZERWD ,, Noc \ k

1 11 1 11 il/1
u 1

N e — Nq2, 
IIN— e — N N

4, S DMIAINO XMO 1ANTINA aA-tSINN

4) Campbell, K. N. y Campbell, B. K. obtienen la cafeína tratando can- 

tidades equimoleculares de deido cianacético y dimetilurea, calentando con

anhIdrido acético aSadiendo después nitrito s6dico, reduciendo con un cata

lizador de níquel en una soluci6n equimolecular de amoníaco acuoso diluido, 

reflujando luego con ácido f6rmico al 87 %, en alcohol isopropflico, y ca- 

ff.] 



lentando luego con sosa 2 N para por d1timo metilar la 1, 3- climetilzantina

obtenida pare dar la cafeTna. Las reacoiones son las si.jjuienteas

kjC- N— CxO

O= C t9- 04 — 
1 1. 

ON ,
C— N— C= IAR

MWIL UNRNeETILO 
AETIL- 4, 1KIKO\ 1jOWtjW

R3c- w r-=ri C= O

lecoq
1 1 " Qq 3

q0 - R e C— WZ P- l Q e— NU C= t Q — N
1 11 a_vwJO 1 11 ", Qg ,- o' i — 11 ', r- 

R31- N — C— N17_ Se - N— e— 
MI- 

WIC - r4 — N 

1, 3 bibk£ TIL- 2, ulaCK(- 4, 1 DINIAIMO k, 3 D4kEPUMUNA Cr\ F-IN& 

PICONIDINA

5) Obtenci6n por el método de Decker, W. M. E. que consiste en el trata

miento de la guanina con agua y ¿Coido olorhfdrico conoentrado, aRadiendo

luego nitrito de sodio para dar la mantina, la oual se metila para obtener

la cafefna. Existe una variaci6n en la cual se agrega exceso de ácido a la

guanina neutralizando luego con oarbonato le sodío o con urea hasta un pl1

de 6- 5 a 7 , se obtiene la mantina, la cual es metilada con acetato de me- 

tilo y acetona; la soluci6n de siembra con cristales de cafefna para favo- 

recer la total cristalizacidn

t) 

T N Q -ATE IN f\ 

6) A partir de la guanosina, reflujada con agua y deido sulfUrico con

nitrito de sodio en agua, se obtiene la zantina, la cual por le

tilaoi6n con sulfato de metilo da la cafeína . 
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E) Apartir del ~ no de ciertas aves y reptiles. 

Los métodos para hacer esta operaci6n consisten en aislar primero

ácildo drico y después tratar dote de alguna de las formas indicadas en el

inciso A) . Los métodos más importantes para obtener ácido drico a partir

del guano son los siguientes: 

1) El método diseñado por P. Lebeau. y G. Courtois, el cual consiste

en tratar el guano o excremento con ácido clorhídrico para eliminar las sa

les minerales. Al residuo agregarle sosa diluida y después de un tiempo a- 

gregarle cal en forma de leohada, manteniendo la ebullici6n con lo cual se

forma el urato de sodiog el cual permanece en solucidn. Se filtra y Fe ha- 

ce reaccionar con ácido clorhídrico, con lo aual se precipita el ácido , Ir¡ 

co impuro. La purificaci6n se lleva a cabo por medio de repetidas dilucio- 

nes en sosa, decoloraciones con carb6n activado y precipitaciones con áci- 

do clorhfd:ricQ. Una vez obtenido el ácido drico puro se le trata por algu- 

no de los métodos ya indicados. 

2) Otro método es reportado por Vanino, L. y consiste en tratar el

tjuano o excremento con acido clorhId-rico dilufdo, triturando fuertemente, 

secando la pasta y purificándola. E; 1 polvo es sometido a la acci6n del áci

do sulfdrico concentrado, a 100 OC, hasta total desprendimiento del ácidó

clorhídrico, entonces, se deja enfriar y se diluye con bastante agua obte- 

niéndose un líquido pardo que se deja reposar y después se filtra. Se a= e

ga KOH al 8 101 hirviendo a la sol= i6n filtrada, se rleja hervir y se filtra

en caliente, la soluoi&n se trata con carb6n activado para decolorar, se

vuelve a hervir y se filtra; pasa un líquido incoloro, el cual se trata

con 4oido clorhídrico, precipitándose el éfoído drico. Se repite la dísolu- 

ci6n, decoloraci6n y precipitacidn hasta obtenerlo puro y

utiliza en la forma descrita en el inciso A) para obtener cafefna. 

Elemos visto hasta aquí loa métodos de obtenciín tRnto naturales como

por síntesis de la cafe£na. También se ha visto cUe una de las principales
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fuentes de obtenci6n es el café, ya sea el grano, los desperdioios ( hojas, 

pergamino, oereza, eto.) o los hollines que quedan al tostar el café. Sin ea

bargo, la oafefna que generalmente se obtiene por extracoidn ( ya sea por sol

ventee o acuosa) no es totalmente pura, sino que se encuentra impurificada

con diferentes substancias, como las breas y oeras de la torrefacci6n, los
taninos, deidos, ardcares y cenizas de la extracoiM del grano. La mayorla

de e3tas impurezas impiden que la cafalna pueda obtenerse pura Por SimPles

oristalizaciones, haciéndose patente la necesidad de métodos tendientes a pu

rificarla. 

2. 3 LA = AFEINIZáCION EN M= CO- 

De acuerdo a la desoripoi6n hecha de los prooeclimientos de clesc-afeiniza— 

oi6n del café, bien sea data hecha mediante extracoi6n acuosa o con solvente

orgdnico u otros agentes, es sumamente necesaria una previa humidífioaci&n

de los granos, implicíndose ael un doble secado, el previo realizado durante

el beneficiado del fruto, y el finaly despul-a del proceso de cle8c-afeinizaoi45n- 
Esto tendr&t una influencia In-leseable en los gXanos ( e incluso inevitable al— 

gunas veces) en el sabor ( sobretodo), y funda.mentalmente debido a que los Pr2

cesos de descafeinizaci&n ban sido realizados, generalmeate, en los pa:rses

consumidores ( E. U. A. , Alemania, suiza, etc.) siendo, por supuesto, mta re— 

comendable que la descafeínizaci6n se realice en los palses produotoresi in— 
meajatamente después de la eliminacidn del mucflaCo y previa al secaclo, lo

que representarla incrementos en la calidad y sabor de los granos verdes des

oafeinados. Tnolusoy en 19579 Barch declar& que N los caf43 deBpulr,¿1& 03 no

seros, y ai1n reteniendo el pergamino, pueden ser eripleacios para ente proceso, 
pudie-ldo extraerse la caffalna a substancialmente la misma velociclad que los
granos sin pergamino 11. 

Una planta de descafeinízaoi6n del grano verde en los J>3l8es Producto— 

res, que prooesara los granos h-dmeclong ai1n operarla algunos me3es al alo t1n

solo, de acuerdo a las cosechas, a excepci1n hecha de los Dwfses OOmO: C01OM

bia, Brasil, Venezuela Y Méxic0i en los que las cosechas ocurren casi todo
el aflo, en sus diferentes reZiones, y que la producci6n sea sufioiente Para

abastecer esta planta con auz excedentes de producci6n, bien sea de producto

seoo o de frutog a bajo oosto de transportaci6n, obteniendo un incremento en

la oapitalizaci6n de sus productos en el mercado internacional. Inclusot el

uso lo los granos pequejíos e imperfectos, generalmente rechazados para la ex
portacidn, en el prooeso de desoafeinizacidn producir&n un mejor producto de

granos verdes, que aquel que se obtiene de los cafés Robusta3 o braaileEos, 

51



en los pafnes oonsumidores, ayud9ndose as£ a disminuir el tiempo de extrae- 

cién de la oafefna. 

A este respeoto, en Xéxioo tan solo existe una compafiTA que se dedique

a la desoafeinizaoi6n, siendo ésta la compafifa Reatl4, para la fabricaoién

de su produoto Dsoaf. La producci6n de oafelm que esta oompaída proporciona

al mercado naoional es de aproximadamente 12- 17 toneladas al aHo, siendo es- 

ta cantidad insuficiente pars abastecer la demanda naoional del alcaloide. 

En fechas recientes, la fabricací6n de café descafeinado ha tenido aa- 

yor demanda, lo cual ha llevado a la elaboraci6n de diversos estudios al res

pecto, dentro de los cuales se ousuta el proyecto de una planta des0afeiniZa

dora y manufacturera de cafés solubles, para la empresa de capital mixto Iw- 

MECAPE, la oual actualmente maneja en el pafe la mayor parte de la produooi6n

cafetalera nacional. 

Segdn datos proporcionados por esta empresas

El oonsumo de oafés descafeinados ( solubles), en 1973, asoendi6 a 520

toneladas, que significaron el 6. 0 % clel consumo total de café soluble, es- 

timado en 8, 661 toneladas, esperít:ndose que esta participaci6n aumente cono¡ 

derablemente en el futuro, lo que ha traido como consecuencia que la dni" 

empresa que produce café soluble descafeinado en el pafo, se encuentre en la

actualidad, duplicando su capacidad de produocidn a 1200 toneladas anuales. 

De esta forma, se caloula que el oonsumo de este tipo de oafé ascienda en

1976 a 818 toneladas y en 1986 a 1879 toneladas aproximadamente. Aof mismo, 

considexundo que la demanda de E. U. A. de oafé desoafeinado soluble ascender£ 

de 27. 8 % del consumo mundial ( 30, 024 ton), en 1976, a 36- 5 % ( 47, 786 ton), 

en 1986; y de los palses europeos como Alemania Federal, P= ncia, Suiza, Bgl

gica, Dinamaroa y Espafla, de 11, 565 ton en 19761 a 20, 369 ton en 1986. Sieza. 

do todos ellos consumiclores de los oafés mexicanos, el 110(ECAFE plantea la o

portunidad de M9xioo para partioipar en el mercado interrnaoional de los ca- 

fés solubles y descafeinados, siendo Um cantidades anuales oon las que Méxi

oo podr:fa partioipar, en oada uno de los productos de m4o demanda, como si- 

guel

6, 624 ton de café liofilizado desoafeinado. 

2, 318 tono de café en polvo descafeínado. 

5, 987 tono de café verde descafeinado. 

432 ton de cafoína cruda ( de 82 % de pureza promedio

Siendo necesario produoir estas oantidades de productos, se requerirén

28, 800 ton de café verde, lo oual representarfa aproximadamente el 10 % de

la producci6n nacional total de oafé verde. Si se considera que solo el 65 % 
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de la producoi<5n nacional es erportada y es factible aumentar los in.,resos n& 

cionalos en este ramo, mediante la inclusítrialítaci6n de este 10 % . 

Dadas las tenienoias en las proyecoiones futuras de oonsumo de 108 di— 

versos mercados interno y a= te= o, los produotos elaborados por una Planta

de tal naturaleza serlan canalizados inicialmente en las siguientes propor— 

c i oneo s

Al mercado interno: El 100 % de la producci6n de cafísla- Or_t' 

da, permitiendi i- cn esto, a a=- laz las

importaciones y evitar la fuga de dívi— 

saa. 

Al mercado de Fatados Unidos; El 66 % del café soluble descaf,3i-nJLIIO

liofilizado, el 50 % da! café soluble

en polvo descafeinado y el 100 % del

café verde descateinado. 

Al CanaM: 2,1 5 % del liofilizado descafeinado y el

8%' del polvo descafeinado. 

Al mercado europeo: Zl 30, 51- de! liofilizado clescafeinado y

el 42 % del polvo descafeinado. 
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CAPITULO III . 

M E T 0 D 0 S D E R E F I I A C 1 0 N

3. 1 PROBLEMATICA DE LA REFINACION. 

3. 1. 1 REFINACION. 

De lo anteriormente dicho, vemos que la cafefna se encuentra impurifi

cada después de la extracci6n o la aIntesisy haciéndose necesario el purifi

carla; para lo cual son empleados los pro0esos de refinací&n. La refinaci6n

es el conjunto de operaciones unitarias tendientes a la separaci<5n y purifi
oaci6n de una substancia determinada, hasta alcanzar los grados de pureza
deseados. 

3. 1. 2 LOS CRUDOS DEL CAPE COMO MATERIA PRIMA. 

Llamaremos crudos a las substancias extrafdas en los procesos de des- 

cafeinizaoi6n del café, las cuales se encuentran libres en su mayor parte

del solvente empleado para la el:tmoci6n, conteniendo la cafetna extra:tda, 

as:f como otros constituyentes solubles, entre los que se encuentran ceras, 

breas, substanoias coloridas, sales minerales y orgEfnicas, residuos sdlidos

no solubles, etc., y jeneralmente residuos de]. solvente empleado. 

Los crudos contienen una cantidad variable de oafefna, lo cual es el

Indice de pureza; esta pureza es funcidn del tipo de proceso empleado, del

tipo de café del cual se efectda la extracci6n. del nilmero de pasos de puri

ficaci6n que el proceso involucre para los extraotos, de las mezclas de és- 

tos y de la forma de estíbado. 

A) CARACTERISTICAS DE LOS CRUDOS PROVENIENTES DE LA EXTRACCION CON

SOLVENTES. 

En base a la composici6n del café verde ( tablas del cap. II y apen

dices II) t las substancias extraldas en el proceso por solventes son las si

guientes, variando nicamente la cantidad en funci6n del prooeso y del sol~ 

vente empleadot

TABLA No. l. Caracter:fatioas de los crudos de extracci6n por solventes. 

S= ANGIA

CAPEINA

ACIDO CLOROGE211CO

ACIDO CAFEICO

ACIDO QUINICO

HUMEDAD ( muy variable) 

CARBOHIDRATOS
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APROXIMADO EN LOS CRUDOS

60 a 90

0, 5 a 1

hasta 0, 5

hasta 0, 5

hasta 20

2 a 3



LIGNINA
1 a 2

COMPUESTOS YENOLICOS ( causantes de

ooloraciones amarillas, cafés y rojas) 1 a 3

AC= TES Y ACIDOS GRASOS 3 a 4

BREAS INUPONIFICABLES Y CERAS 2 a 3

iM.FUREZAS GROSERAS (~ 08 d8 café9

llanta 7

de o bolsa, etc.) hasta 3
m=as, pedazos costal

SOLV I
hasta 1

PECTINA
trazas

PROTEINAS, Aj<TNOACI-DOS Y

COMPLEJOS PROTEICOS
trazas

OTROS ACIDOS
trazas

TRIGONELINA
trazan

SUBSTANCIAS ARWLkTICAS
trazas

De lo anterior nos podemos dar cuenta de los posibles problemas con
los que se enfrenta la refinaoi3n de cafeína; éstos son la eliminaci&n ¡ el

color, la eliminaci6n de aceites y breas y la eliminaoiJn ( le insolubles* 
En general, los orudos. provenientes de este tipo de procesos son ri- 

cos en aubstancias eliminablos en procedimientos acuosos, 
debido a que el

procelimiento de evaporaci6n & pl solvente de los extractos, 
PrOPOrolOna r` 

siduos con alto porcentaje de sustancias no goluJ>les en agua, mas a:f en el
solvente orgáni-no. 

B) CkRAC= IRISTICAS DE LOS CRUDOS PROVENIENTES DE LA ZTm_RkCCION ACUOSA. 
Debido a que el agua es menos selectiva, los crudos obtenidos por

este método son más impuros, siencio su oomposioii5n media aproximada la si- 

guiente: 

TA.BLA No. 2. Caractel—1sticas de los orudos de la extracci6n acuosa. 

SUBSTANCIA % 
ApROXIgA.Do EN LOS CRUDOS
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40 a 85
C AZZI NA

hasta 30
HUMEDAD

ACEITES Y A-CIDOS GRASOS 3 a 4

BREAS Y CERAS INUPONIFICABLES
llanta 7

LI= A Y ALVIDON
hasta 2

SUBSTANCIAS FENOLICAS Y OTRAS

SUBSTANCIAS COLORIDAS
hasta 6

CARBOHIDRATOS
hasta 3
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ACIDOS CLOROGENICO, MALICO, OXALIC09

QUINICO, CAFEICO Y OTROS hasta 3

ESENCIAS DE AROMA Y SABOR hasta 1

IMPUREZAS GROSERAS hasta 1

TRIGONELINA trazas

PROTEINAS Y MATERIAS PROTEICAS trazas

OTROS trazas

Estos crudos, debido a la mayor cantidad de etapas extractivas, con- 

tienen en general menor cantidad de impurezas mecánicas ( groseras), sin em- 

bargo debido al uso en mayor proporci(5n de agua caliente oomo solventep nos

determina un mayor contenido de otras substancias consideradas oomo impure- 

zas9 las que proporcionan colores y olores más intensos y presentan mayor

problema para su tratamiento de refínaoi<5n acuosa, siendo sumamente necesa- 

rio el uso de substancias que faciliten la eliminací6n de impurezas solu— 

bles en agua, durante la refinaoidn de la cafefna. 

3. 1. 3 PROBL` 1,1AS MAS COIUNES ES LA REFINACION DE LA CAFEINA. MODO DE RESOL- 
VTMLOS. 

Ls composici6n sumamence compleja de los orudos determina numerosos

problemas durante el proceso de refinaci6n, haci4ndose necesario el afron- 

tar su resoluci6n particular de tal forma que permita eliminar las impure- 

zas met,5d-ica y ordenadamente, mediante operaciones sencillas que garanticen
la máxima eliminaci6n de impurezas con el. menor nilmero de pasos. 

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

I-adas para eliminarlas son: 

IMPI-IF= 

a) Impurezas groseras ( granos de

cafá, pedazos de costal, etc.) 

b) Impurezas insolubles en agua: 

b. 1) Flotantes

b. 2) Sedimentables

c) Impurezas solubles ( 01oro 00- 

lor, sales, etc.) 
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FORMA DE ELIMINARLA

DiBoluoi6n, oribado y/ o

filtrado

Decantaci6ng espumado ylo

filtrado

Decantaci6n ylo filtrado

Cristalizaci6n

Adsorci6n

Defecaoí6n

Blanqueo

Extracoidn por solventes



3. 2 M=OS DE REFINACION ACUOSOS. 

Debido al alto coeficiente de eolubilidad de la cafeIna en agua a eleva

das temperaturas, este solvente es ventajosamente empleado en la mayorla de

las operaciones de refinaci6n de la cafefna. Esta propiedad permita tener

un medio econ;5mioo de disgregar las partfculas que componen los crudos, de

proporcionar un manejo más sencillo y a su vez servir oomo medio reaccionan

te. Ya hemos visto anteriormente la solubilidad de la aafeIna en el agua, 

de lo cual podemos apreciar el amplio rango de v-alores el cual vd desde un

2 % a 250C hasta un 40 a 100<1C. Esto permitirá la disoluoi3n de los cru- 

dos en cantidades relativamente pequeBas de solvente, siempre y cuando 4 - 

te esté caliente, y a su vez esta misma propiedad nos permite obtener cría

tales de cafeIna abuníantes al enfriar las soluciones, permaneciendo en la

soluci6n una buena parte de las impurezas solubles. 

El primer problema con el que nos enfrentamos en la refinacídn de ca~ 

fe:fna es la naturaleza variable de los crudos; ya hemos mencionado que el

rango de contenido de cafeIna en ellos varTa desde un 40 ' hasta un 90

19. 
Debido a que estos crudos provienen en cierto modo de una elíminaoix5n par- 

cial de un solvente, no representan sdlídos fáciles de manejar ni de dísol- 

ver; aparte de ésto, su contextura var:fa desde polvos haa-ca piedras, encon- 

trándose con frecuencia materiales con alto grado de hu,.-,iedad; y presentan

en muchas ocasiones materias extraEas tales como granos de café arrastrados, 

oedazos de costal o bolsa en el cual hayan sido transportados los crudos, y

hasta piedras y materias metálicas, las cuales constituyen un serio

para li e equipos a utilizarse en el proceso, tales como bombas, agitadores, 

filtros, etc. Es por ello recomendable iniciar el proceso de refinaci6n con

una operaci6n tendiente a homogeneizar los crudos; ésto no es fácil, debido

a que se presentan prcbIemas de carácter mecánico, tal -es como la molienda

de los crudos y el rransporte del material homoGeneizado a la etapa de diso

luci6n. Esto, a nivel laboratorio y al1n a nivel planta piloto, es soluciona

ble con relativa facilidad mediante operaciones de molienda y cribado manua

es, pero a nivel industrial, la presencia de breas nos impide garantizar

una buena realizaoi6n de esta operaci<Sn; aunando a ello la humedad de los

crudos, nos encontrarlamos con la necesidad de un secado previo para poder

usar molinos tradioionales. Tomando en consideraci(5n que tendremos que ten- 

dremos que disolver después los crudos, ésta operací(5n se puede considerar

4= pr-fctica. Además tenemos los materiales metálioos que algunas veces se

llegan a encontrar en los crudos, los cuales pod-r:fan daFiar en alguna forma
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el equipo usado en la molienda. 

Otra operaci6n tendiente a la homogeinizaci6n de los crudos es la ol e
raci(5n de cribado. Para poder realizarla se procede a disolver los crudos
en una cantidad adecuada de agua calientep agitando continuamente, con lo

cual se habrtt logrado una disgregaci6n de las substancias solubles y no qo
lubles. Estas Ctimas están constitufdas, además de las impurezas groseras
antes mencionadas, de las substancias insolubles tales como breas, ceras, 
eto., las cuales flotan 0 tienden a sedimentarse. El cribado puede realizar
se Por medio de una recirculaci6n al mismo recipiente en el cual se dísol- 

vi<5t recomendándose que l0a ductOS Por 108 cuales circular& el fluído sean
del Jiámetro suficiente para evitar taponaduras. El cribado consiste en es- 

te cano en hacer pasar el flufdo a presidn a través de una malla de alambre
lo suficientemente pequefia para retener las impurezas, y lo suficientemente
grande Para evitar la cristalizacidn. 

Otra posibilidad de elíminaoidn de las impurezas groseras e insolublee
serfa la filtraci6n. Esta operaci6n se realiza disolviendo los crudos para
homogeneizarlos, Y desPu4s haciendo pasar la solucí(5n a través de un filtro, 
91 Oual debe estar previamente calentado, con objeto de evitar descensos de
t0OPeratura que Propioien la orístalizacidn. 

Una vez que se han eliminado las impurezas groseras y las insolubles, 
debe prooederse a la eliminacidn de las impurezas solubles y las posibles
impurezas insjlubles que no hayan sido eliminadas en las operaciones antes
mencionadas. Para ello se recurrir‹ a diferentes métodos, siendo los aíguien

tea los más usados para la refinaci6nt
1 ) Método La c= iatalizaciones sucesivas. 

2) Método df, eliminaoi<5n de imPurezas por Ádsorcí&n. 

3) Método de elimi—naoídn de impurezas Por defecaci6n. 

4) Otros métodos de eliminaci&n. 

3. 2. 1 METODO DE CRISTALIZACIONES SUCESIVAS. 

Este método está basado en la propiedad de la oafe1na de ser muy solu
ble en agua caliente : 1 - w poco en agua fr-La ( 40 % a 1001C y 2. 2 - 1 a 25* C), 
con lo cual al desoerdar la temperatura, la soluci6n empieza a saturarse., 

debido a la d4-sminuci,5n de la constante de solubilidad. Se da el nombre de
solubilidad de una substancia a la cantidad mít:rima que de ella se puede ad- 

mitír en el solvente en co?,,,Iioiones definidas de temPeratura. A un sistema

obtenido as:r se lo denomina soluci6n saturada. Si la soluci6n as encuentra
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abajo de este punto se dice que la soluci6n es no saturaday Y si está sobre

el punto de saturaoidn, pero con el soluto disuelto se le llama soluci6n so

bresaturada. Esta representa un sistema metaestable, ya que por efecto de

faotores externos como la agitaci6ng aclici&n de cuerpos extraflos cristaliza

dos & simplemente por prolongado reposo, la parte de! soluto que se sncuen- 

tra en soluci6n lábil cristaliza dando al sistema su verdadero carácter de
soluci<5n saturada, a determinada temperatura. 

Tenemos en este caso un sistema de 2 fases, la fase & e soluoi&n de os

fslna y la fase sdlida de cafefna no disuelta. Entre ambas fases hay un eqlkl 

librio din mico que puede desplazarse en un sentido o en el otroy se9dn las

variaciones de la temperatura, siempre que no existan otros factores que al

teron ese desplazamiento, tales como agitaci6n, nucleaci6n, adicidn de subs

tancias extraBas que modifiquen la soluci6n mediante cambios de pHy de la
estructura del soluto, etc., y por supuesto de la presencia de ouerpos ex- 

trafios d impurezas. 

En estos procesos de cristalizaci(Sn, los oristales y las aguas madres

permanecen en oontacto durante el tiempo suficiente para aloanzar el equili

brio, de forma que las aguas madres están saturadas a la temperatura final

del proceso. El rendimiento de la cristalizaoi6n se puede calcular a partir

de la conoentracidn de la solucidn original y la solubilidad a la temperatu

ra final. Siempre es importante tener en cuenta la evaporaci6n de solvente

que es produce durante el proceso, porque representa un aumento en la con- 
centraci6n calculacla, mismo que implica en la pr&ctica varios inconvenientes

en la manipulaci6n de las soluciones, especialmente en operaciones mecáni- 

cas, tales como filtraoiones, oribados e incluso bombeos, ya que con peque- 

Eíos descensos en la temperatura sobrevienen cristalizaciones s-abitasl que
pueden incluso ocasionar obstruociones severas de equipo y tuberías. 

Cuando la velocidad de crecimiento de los cristales es pequeHay es ne- 

cesario un tiempo relativamente grande para alcanzar el equilibrio, sobre

todo cuando la soluoi6n es viscosa o ouando los cristales se dejan deposi- 
tar en el fondo del cristalizador, de forma que la superficie de cristales
expuesta a la soluci6n sobresaturada es pequeRa. En estos casos, las aguas

madres pueden contener un considerable sobresaturaoi6n y el rendimiento

real será menor que el nalculado a partir de la curva ( le solubilidad, y la
coseoha de cristales constituirá una masa solidificada muy difícil de mane- 
jar e incluso de extraer del aquipo. Pa.-ra evitar ésto, se acostumbra agitar

continuamente durante el tiempo de crietalizaci 5n, oon lo oual se aumenta
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la transferencia de calor al ser provocado un flujo turbuientoy asl como se

colabora a la formaci6n de cristales más puros, " rompiendo" con la agitaci6n

las primeras formaciones cristalinas, que generalmente son muy impuras, ya

que se forman alrededor de ntIcleos de impurezas, en una forma similar a la

llamada de " sembrado" en la cual se aclicionan cristales puros para proveer

de znIcleos de cristalízaci6n. 

Ela la mayorla de los casos las impurezas tienen efectos indeseables de

bido a que tienden a formar n7lcleos 11sucíos" de cristalizací6n, sobre todo

cuando estas impurezas son solubles en el soluto caliente, y su solubilidad

decrece con la temperatura. En el caso de los crudos del café existen subs- 

tancias fendlicas con la propiedad antes mencionada. Conforme se van repi- 

tiende las cristalizaciones, datos tienden a quedar disueltos en el agua, y

las impurezas que han sido retenidas en los cristales de cafeTna por oclu- 

si6n son as:r eliminadas en cada paso de oristalizaci<5n, al permanecer di- 

sueltas en las aguas madres. Una forma muy empleada en los procesos indus- 

triales de la cristalizaci6n consiste en la separaci(5n de los cristales de

sus aguas madres por medio de centrifugaci6n; esta oT)eracidn permite elimi- 

nar Ari su mayor parte los licores que normalmente se ocluyen en las forma- 

ciones cristalinas, y además eliminar por medio de lavado con aEua limpia y

fr—fa una gran parte de las impurezas oclu:Edas. Esta operaoi&n es posible

unicamente si los cristales son lo suficientemente grandes para ser reteni- 

dos en la canasta de los equipos de centrifugaci6n, ya que si éstos son muy

finos pueden atravesar las mallas de estas canastas. 

Un fen6meno muy obsery-ado en las cristalizaciones de cafernag prove- 

níentes de crudo3 de la extracci 5n del café, es el hecho de que al1n tenien

do concentraciones elevadas, las impurezas disueltas impiden la cristaliza

oi&n de la cafefna, haciéndola mInima y de muy mala calidad, manteniéndose

los licores en elevada sobresaturaci&n. Ea entonces muy recomendable elimi- 

nar este tipo de impurezas de alguna otra forma para poder propiciar la co- 

rreota cristalizaoi6n. 

El método de recristalizaciones sucesivas constituye una forma de Pu~ 

ríficacidn, utilizada generalmente como oomplemento de los procesos de desea

feinizaci&n, para dar a los crudos una mayor pureza, sin pretender, general

mente, alcanzar grados farmacopea del alcaloide, sino más bien aumentar el

porcentaje de cafafna en el crudo y recuperar en lo más posible los consti~ 

tuyentes aromáticos, aceites, etc., que hayan sido extraldos junto con el

alcaloide, con efecto de reciroularlos al proceso de desoafeinizaci6n. 
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En 1949, Bendor fijd loa fundamentos de este procedimiento. 

3. 2. 1. 1 DESCRIPCION DEL METODO. 

1) Homogeínizaci6n de los crudos. 

Para llevar a cabo esta operaci6n, los orudos son molidos y ori- 

bados, hasta alcanzar un tamailo de partfoula que favorezca la disoluci6n

10 mallas por cm son suficientes), eliminándose las impurezas groseras en

su 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 operaoi6n la alimentaci6n de crudos serd de, mucha m¿fa pureza. Fe

neoesario hacer hincapie en el heoho de que es altamente recomendable evi- 

tar estropear el equipo de molienda al manejar orudos muy breosos que cau- 

san incrustaoíones o llembarramientos" en el equipo. 

2) Disoluoi6n. 

Los crudos una vez homogoinizados, son alimentados a un recipien

te que contenga agua a 80OC, en cantidad suficiente para obtener una solu- 

oi6n al 30 % en peso de crudos. No es recomendable alimentar en ajua hil— 

viendo, debido a la posibilidad de derramamiento y exceso de arrastre por

vapor de los polvoB, ni tampoco manejar soluciones al mE£ zimo de saturaoi6n

en caliente, debido a que se pravocarlan cristal izaciones " bitas en el eqiu..i

po 6 tuberfas con el mfnímo desoenso de temperatura, lo cual Ucilmente ocu

rrírg si se considera que serg necesario desplazar esta soluci6n de un equi

po a otro, no siendo siempre posible calentar todo el equipo y las instala- 

ciones. Tamp000 es muy recomendable alimentar primero los crudos y luego el

agua de disolucift, debido a que se tiene una mayor dificultad en la disolu. 

cidn porque es forman oostras de material que tardan en dísolverse. 

Lata operaoMn es realizada oon agitaci6n continua y manteniendo la

temperatura a la de ebullicidn del agua ( 93* C para las pruebas efectuadas). 

3) Eliminaci6n de insolubles. 

Una vez disueltos los orudos es procede a eliminar las nubstan- 

oias insolubles, paTs lo cual puede recurrires a laR siguientes alternativas: 

a) Cribar: esta operaci6n se realiza para eliminar las impurezas

groiseras de los crudos que no hayan sido homogeneizados p~ iamente debido

a que oontengan un exceso de breas. 

b) EBpumar: mediante un operaci6n manual o meognica son retir

las impurezas insolubles que sobrenadan la soluci6n. Esta operaci6n es suma

mente iltil para evitar incrustaciones en los equipos de fíltraoi6n. 
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0) Filtraci(5n: esta opemcidn sirve para eliminar las substancias

insolubles suspendidas y que no bajan podido ser eliminadas por alguno de
los pasos anteriores. El filtro debe estar previamente calentado y prepara- 
do con una capa de filtroayuda, que Proporcione un buen medio filtrante y a

su vez facilite la limpieza del equipo. Generalmente los filtros prensa lle

nan los requisitos para estas funciones. 

La filtraci6n se realiza normalmente con un cierto tiempo de reoircu- 

lací6n para aumentar su eficiencia. Al terminar la filtraci6n, se lava la

torta con agua hirviendo, en cantidad suficiente para aloanzar una concen- 

traci6n del filtrado de 25 % aproximadamente, con Objeto de recuperar la ca- 

fefna que haya podido ser retenida en el filtro y, al mismo tiempo, alcanzar

una concentracidn que permita obtener cristales más puros, adn a costa de

disminuir el renclimiento de la primera cosecha, manteniéndose la mayor parte

de las impurezas disueltas en el agua. 

4) Cristalizaci6n: el filtrado caliente es llevado a un reoipiente

para su cristalizaoidn, la cual se logrard mediante un desoenso en la tempe- 

ratura & por el aumento en la concentraoidn. Esto Ctimo s6lo es recomenda- 

ble cuando la pureza es bastante elevada. Generalmente se auxilia la crista- 

lizaoi,5n con el uso de agitaci6n y enfriamiento y, algunas veces, con " sem- 
bradoll de cristales de cafefna pura. El tiempo que dura la operaoi6n es va- 

riable, dependiendo del tipo de cristalizador, de la concentraci6n y pureza, 

de la forma de enfríamiento, de la agitaci6n y del sembrado. 

5) Separaci6n de cristales. 

Puede ser efectuada de 2 formas: 

a) Por filtracídn: esta operaci1n debe ser llevada a oabo en un

filtro en el cual la torta pueda ser recuperada faoilmente y sin pérdidas. 

Hay varios tipos de filtros, como los llamados " Sparkler" 6 ' TiSgara", que

cumplen con esta condicí6n. El inconveniente es el alto oontenido de humedad

que los cria:tales retienen. Para evitar dato, generalmente es seoa la torta

de cristales haciendo pasar una corriente de aire caliente, después de haber

lavado con agua limpia frfa. 

b) Por centrifugaoi6n: los cristales pueden ser separados de sus

aguas madres por medio de una oentr:ffuga filtrante. La suspensi6n se intr¿)du

ce como alimentaci6n en una oesta rotativa provista de paredes perforadas o

acanaladas. Recubriendo la pared se encuentra un medio filtrante, tal oomo

lona o tela metiflica. La presi6n produoida por la acci6n centrffuga obliga

al l:tquido a pasar a través del medio filtrante, dejando los Ulidos atrds. 
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Si se corta la alimentacidu de la cesta y se deja girar durante POCO tiemPOP
escurre gran parte del líquido residual contenido en la torta, dejando los
adlidos más " E3ecos" que un filtro 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 tendrán

ahora las aguas madres oonteniendo aproximadamente de un 7 a un 15 % de 3& li

d 5 lisueltos, que representan el 4- 9 % de cafeIna y la mayoría de las imPu- 

rezas, y por otro lado, la cafefna cristalizada con un contenido de impur0- 
zas mucho menor ( dependiendo & el tipo de crudos utilizados), y una humedad

de 20 a 50 % depeniiendo del tipo de separaci6n. La oafefna ( le la primera co

seoha se lleva a una nueva cristalizaci6n. 

6) Reoristalizaoidn: 

La primera cosecha obtenida se disuelve en agua caliente ( hasta

una concentraci6n de 30- 35 %), Y se recristaliza de nuevo por el prooedimíen

to anterior ( en este caso sí es oonveníente evaporar un Poco de BOlvest6)*- 

No es recomendable llegar al límite de saturaci6n del 40 % debido a que es

neoesario que las impurezas no se ocluyan. Los cristales son separados por

alguno de los prooedimientos anteriores, encontrándose que su pureza ha sido

incrementada. Repitiendo esta rutina tantas veces como sea neoesario, dejen- 

diendo del tipo de orudosi tedricamente puede alcanzarse un producto de carae
terísticas farmacopea. 

7) Reaprovechamíento de los licores. 
Después de separada la cosecha de cristales, las aguas malires

junto con el agrua de lavado se llevan &concentrar mediante evaporacicn ¡ el

solvente. Esta operaci<Sn puede llevarse a cabo en un recipiente con serpen~ 

tfn, o bien en evaporadores de efecto milltiPlC* 

En general, los licores de esta primera cristalizaci6n contienen un al- 

to porcentaje de impurezas, y la cafe:f2ia que contienen está ahora sumamente

impura para cristalizarg adn cuando su contenido sea superior al &e satura- 

ci6n a esa temperatura. Será pues necesario concentrar éstas hasta alcanzar

ooncentraciones de sdlidos de aproximadamente 40 %. De acuerdo al tipo de

orudos utilizados, esta operaci&n es más 0 menos difícil y los cristales que

se obtienen al crístalizar los licores ya concentrados son de mejor 0 Peor
calidad, pero en general puede decirse que son sumamente imPurOs? de tonos

obscuros y bajos en contenido de cafefna. 
Los jicares de segunda gristalizacidn, conteniendo menos íMP-arezas, 

pueden también ser concentrados, desde un 4- 7 % de adlidaí3 hasta un 40 % 
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aproximadamente para cristalizarlos de nuevo, o bien ser utilizados para re- 

cibir cargas nuevas de crudos-, ésto i1ltimo es recomendable para poder soste- 

ner un ritmo de producci6n m¿fa continuo, ya que de lo contrario se har4n ne- 

cesarios más evaporadores y cristalizadores, llegándose en determinados mo~ 

mentos a tener excesos de aguas & licores en manipulaci6ng los que ímpedirán

la alimentaci6n de nuevas cargas de crudos. 

LoR lícores de segunda cristalizaci&ng como los de tercera, cuarta, eto

cristalizaciones, son bastante limpios y pueden facílmente ser utilizados pa

ra recibir nuevas cargas o bien ser concentrados y cristalizados nuevamente. 

Un mezclado de licores en concentracidn también es muy YItil para evitar la

a~ ulaci6n de aguas. 

Secado del producto puro. 

Una vez que los cristales de cafetna han pasado una serie de cli. 

luciones y cristalizaciones, y que han alcanzado el grado de pureza deseado, 
lo cual será indicado por el control de calidad, debe procederse a seoarlos

para alcanzar el grado anhidro, Fsto se logra a temperaturas de 80OC, evitan

do de esta forma la sublimacii5n, y eliminando la humedad de los cristales. - 

Esta operaci6n puede ser realizada en innumerables tipos de secadores, desde

simples estufas, secadores de charolas, al vacío, rotatorios, 6 incluso " td- 

neles de secado". El tipo específico de secador es funci6n de la capacidad

ritmo de producci6n requerido, etc. Generalmente el secado se logra en un sl

lo paso, si existen medios de agitaci3n o revoltura de los cristales con ob- 

jeto de presentar una mayor área de contacto al medio de calentamient,:Y, % 

caso contrario es necesario utilizar una operacidn intermedia de molienda

hasta lograr una pulverizaci6n adecuada que permita la eliminaci6n total del

agua de cristalizacidn, con una nueva operaci6n de seoado o reseco. Posterior

mente se procede a envasar el producto en los envases adecuadost segdn los

requerimientos comerciales. 

3. 2. 1. 2 PARTE EXPERIMENTAL. 

Para la parte experimental de cristalizaciones sucesivas y pare las

demás partes experimentales del presente trabajo9 los crudos utilizados se- 

rán los de mayor pureza 84 % Y los de menor pureza 69%, debido a que la ma- 

yorla de los crudos manejados en el país se encuentran en ese rango de pu- e- 

za, y si el método 6ptimo resulta para los extremos, resultard también para
los intermedios. Para los crudos de pureza intermedia lo dnico que variard

serdn las cantidades, las cuales deber4n ser determinadas en el laboratorio

antes de empezar a trabajarlos. Es necesario hacer hincapie en que debido a
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las variaciones en los crudos recibidos no se puej.6 lug-ar un método Cptimo

que emplea las mismas cantidades para todos los tipos de crudos. 

Para la parte experimental de este, m4todo se hicieron 6 corridas, lle- 

gand.n a la esrta cristalizaoi&n. Los datos obtenidos muestran olaramente que

no es ( 5ptimo este método por varios aspectos: 

i) La pureza alcanzada en la sexta cristalizací6n no fué de ninguna m1
nera la necesaria para alcanzar el grado USP. La pureza alcanzada por la ca- 

feIna de 84 . fué en Dromedio 0- 945, y por la de 69 < fué en promedio 0. 765 - 

ii) La cantidad de aguas durante el proceso implicaría la necesidad de

evaporadores y tanques de almacenamiento bastante grandes. 

iii) En algunas cafefnas crudas no hay cristalizaoidn debido a las impu- 

rezas, lo cual presenta problemas al momento de la separaci(5n de cristales. 

3. 2. 2 I"zODO DE ELIMINACION DE IMPURIZA.S POR ADSORCION. 

Las fuerzas que intervienen en los fen&menos de adaorci&n son distin- 

tas a las que se encuentran en las reacciones quImicas y en los compuestos

quImicos ordinarios. Son varias las teorías expUestas en d-iferentes 4pocas

para explicar la adsorci<5n. Se puede suponer que en los contornos 5 en la su

perficie del adsorbente parte de las valencias que mantienen unidos a los

tomos estafn libres, orig±nando valencias parciales. Ese punto de vista afir

ma que la adsorci6n puede d3berse a esas fuerzas de valencias parciales, y

haría posible establecer una dístinci&n entre los compuestos químicos y los

de adsorci6n. Cabe la posibilidad de explicar todos los fen&r.enos físicos y

químicos calculando esas fuerzas entre las moláculas, los electrones y los

átomos. Sí dichas fuerzas son todas de naturaleza eléctrica, las fuerzas con

sideradas primarias y secundarias serían todas de la misma naturaleza, pero

de magnitud diferen. 

Sí se estudia la relacidn entre la cantidad adsorbida y la concentra— 

ci6n de una soluoidn y se transportan a una gr-4fica en funcídn de la concen— 

traci,5n, se obtienen curvas cdneavas con respecto al eje de las concentracio

nes. 
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Eh los ar2os de 1916 a 1q18 Langmuir propone una teorfa que supone que

las fuer7as que actilan en la adsorcidn son de clase semejante a las que in— 

tervienen en la combinaci6n ,)ufmica. Las fuerzas que actian en la combina— 

ci6n quImica ordinaria resultan de fuertes desviaciones en las drbitas de

los electrones exteriores de la estructura at6mica, mientras que las que a c

tiaan en la adaorcidn se deben a pequeZas desviaciones. Al ser aDlicada la

fdrnrula de Langmu¡ r en la adsorci6n de gases a presiones elevadas as encuen

tra una divergencia considerable entre los valores erp- rimentales y los cal
culados. Langmuir supone que existen espacios elementales & puntos de valen

cia residual en la superfície del cristal. Las fuerzas de adsoroi(5n están

concentradas en esos puntos activos, y la adaorci<5n consiste en la fijacidn

de los átomos adsorbidos en los esiDacíos elementales 6 puntos activos duran

te Cierto tiempo. Admite que estos puntos o espaoios de valencia residual

siSlo pueden tener el espesor de una molécula. AsS, la fuerza entre los Ito— 

mos del adsorbente y los átomos de la substancia adsorbída disminuye rápida

mente con la distancia entre los 4tomos. Langmuir propone una Mmula entre

la concentracidn de la solucidn y la cantidad adsorbida, basándose en el su

puesto de que se establece un equilibrio entre la intensidad de la aásor— 

cí3n y de la desoroic5n. Ehi el caso de los gases, este equilibrio se estable

oe entre la velocidad de la condensaoidn en la superficie y la de evapora— 
e idn. 

Langnuír comprob6 su teorfa experimentalmente en una serie de determi

naciones sobra la adsorci&n de gases a presiones relativamente bajas, sobre

la superficie de la mica, del vidrio y del platino. Cuando experimentalmen— 

te se evidenofa que sQ obtienen capas mayores de una molécula de adsorcí&n, 

se pretende explicar gato diciendo que la superficie adsorbente no es com— 

pletamente lisa y que las rugosidades aumentan considerablemente su super— 

f ¡ole real. 

11 1943 Brunauer presenta una teorfa de capa multimolecular, apoyado

en las teor:fas y datos anteriores1 de acuerdo a esta teorfa se determína la

adsorci6n ffsíoa de la primera capa por el calor neto de adsorci6n ffaica

y la superficie del adaorbente. 

3. 2. 2. 1 LA A-DSORCION COMO OFERACION UNTTARIA- 

En sus aplicaciones industriales, la adsorci6n como operaci6n unita

ria podr:fa considerarse como complementaria 6 suplementaria de otras opera— 

ciones y procesos unitarios, cada uno de los cuales tienen limitaoiones con

oretas con respecto a las pequeilas concentraciones de substancias que habrIan
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de eliminaras o sacarse. 

El tratamiento de un lfquido se ajusta a mantener su compoaíoiM den

tro le o_Jertos llmites definidos. La materia prima es sometida a un trata- 

miento escalonado para obtener produotos de pureza satisfactoria. Cada etapa

aumenta la concentraci6n del material deseado en el Producto Y disminUYe la

ooncent- acii5n de los constituyentes indeeeables 6 impurezas. Los adsorbentee

separan los edlidos por atraccidn superfioíal y permiten su fíraíl filtraci(5n

Posiblemente el efecto ada importante de los adBorbentes es sobre las

soluciones de substanoias que haya que oristalizar. Estas pueden ser org%tnl

caz o inorg4nicas y el solvente acuoso o de otra fndole. La pureza de los
cristales es debida a la pureza de la soluci6n. Si est4n presentes ouerpos

coloridos, siempre existe un tendenoia a ooluirlos, dando como resultado

or¡ Estales ooloridos, cuando el producto cieberla ser incoloro, El tratamiento

de la soluci6n con adsorbentes antes de la oristalizaoli5n aumentard la pure

za de la solucio5n, eliminarg los cuerpos ooloridos y dará oristales de gran

pureza. 7aisten también materias primas con substanoias extraRas & impurezas

que pueden afectar tanto la forma como el tamaEo de los cristales, ast como

también la facilidad de separaci6n de éstos de sus aguas madres y haoen twfs

lenta la desecacidn. El aspecto del producto acabado se perjudica por falta

de brillo y de & estellos. Por. medio de adsorbentes apropiados son eliminadas

estas impurezas. También los adsorbentes aumentan el rendimiento de las

crístalizacíones, eliminando las impurezas que ejercen un efecto perjudioial

sobre la cristalizaci(5n, ya que como se ha visto, las impurezas disminuyen

muoho el rendimientog adem9n de estorbar a la oristalizaci6n. 

Para la refinaci6n por adsorci6n de soluciones de cafetna pueden ser

usados el carbdn de hueso & negro animal, el carbdn activado decolorante, 

de or:fgen vegetal9 y las resinas intercambiadoras de iones. 

3. 2. 2. 2 EL CARBON DE = O 0 NEGRO AVIMAL. 

Este tipo de carb6n es muy usado para la decoloraoiJn. Es el resi- 

duo carbonoso obtenido oomo resultado de la destilacidn destructiva de los
huesos. Son empleados para este ffn huesos frescos y duros, descarnados y

libres de grasas y aceites. Los esqueletos de mam1feros marinos Y Peces Dr -O

duoen carbones blandos y p000 satisfactorios. Cuando los huesos se encuen- 

tran paroialmente descompuestos se obtienen productos oarbonosos defícienteE

Un buen negro animal debe tener color negro mate, una firme es-Lruotura flsí
ea, un alto grado de porosidad, dar oenizas color blanco o crema uniforme a' 

arder y adem9a producir un sonido algo metalico al golpearlo. 
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En el carb(Sn animal obtenido como i)roducto final de la destilac-(Sn destrue

tiva se enc,,,entra la estructura celular de los huesos de que se hizo. El tama.-o

más conveniente es el que pasa el tamiz ¿Le 16 a 20 mallas por pulgada, porque se

consume más lentamente. Como sucece con otros adsorbentes, el tamaho de los gl:! 

nos del carb6n, la temperatura a la que se emplea, la concentraci¿ii de Ea solu

ci6n y los tipos de coloraci6n, etc., son las variables que determinan la efica

cia relativa del negro animal. Este carb6n corsiste en esqueletos de fosfato -s y

carbonatos d. calcio, de estructura celular, con grandisi:nos nú:zeros de diminu- 

tos tubos y canales. El esqueleto está completamente recubierto 6 revestido de

carb6n en estado de extrema subdivisi6n y de un- gran actividad. El poder adsor

bente del negro aniral reside en su contenido de carb&. ict ¡vado, pues si se qtLe

ma el carbin, el esqueleto de fosfato de calcio tiene pcoo j nirie<u poder decolo

te, aunque adsorberá algunas sales disuel as. 

En la industria del azúcar, don -le este carb(5n es más em-- leado, la tempera

tura de éste al ser cargado a los filtros es de 560C y las soluciones de azúcar

están a 70- 77' C- Frimero se hacer nasar soluciones de azúcar del más altogrado

y después v&-- siendo sucedidas sin interrupcion por soluciones de rado de r,-,rn

ínferior. Si se filtra siem- re el mismo grado 6 calidades- superioresl la c-a a

alganza un equilibrio con los cuerpos coloridos que hay en el jarabe. Pern debi

do . su " poder de reserva", puede todavia decolorar -Lina so uci5n más obscura

hasta un color intermedio. Cuando el negro animal se ha car,—,do tanto de ¡- Tvure

zas que ya no decolora bien, se saca éste y se lava -cara recuperarlo. Zr la prác

tica, los buenos ~, ros animales puer-en ser reavivados Lasta 200 veces antes de

que tengan Tue desecharse _ ara convertirlos en fertilízanzes, con el fin de Parro

vecharlos por el potasio y el f6sforo que contienen., j bien para utilizarlo como

pigmento en la fabricaci6n de pinturas. 
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3. 2. 2. 3 CARBONES DECOLOMOTES. 

El carb6n vegetal producido por la destilaci6n destructiva de la

madera tiene la facultad de eliminar algunas materias ooloridas de oiertas

soluciones. P-sta propiedad es conocila desde 91 gígie, XV, pero hasta 1785

Lowitz empezd a estudiarla a fondo en la preparaci<5n de cristales de ácido

tartárico. Se sabe que en 1794 103 ingleses lo usaban para la refinaci3n

del az-dcar. Desde entonces han si -do perfeccionados infinidad de métodos de

preparaci6n de carbones decolorantes; casi todas las substancias vegetales

pueden utilizarse en la destilaci6n destructiva para producir carbones de- 

colorantes. 

Las formas en que se presentan los carbones comerciales decolorantea

y sus caraoteristicas varfan mucho, siendo unos neutros, otros ácidOs Y

otros alcalinos. Por lo general son polvos blandos, nejros y brillantes. 

Los intentos realizalos para evaluarlos desde el punto de vista de su p,--Z- 

tica comercial han dado lujar a gran ndmero de métodos de ensayo, los cua- 

les son resumidos por Mantell de la siguiente forma: 

Los datos relativos a la accí&n de los carbones sobre una soluci n

no pueden aplicarse a otra distinta, sino que cada soluci(5n que haya que

decolorar tiene que ensayarse i.ndependientemente. Se ha demostrado que la

adsorci6n del color por el cazb,5n es un rearcidn definida de equilibrio

en la que intervienen o ayudan otros materiales distintos de las materiaa

coloridas para alcanzar el equilibrio. 

Cuando hay que comparar sobre una base prdctica diferentes adsorIben- 
tes, pueden valuarze trazando ¡ sotermas de adsrrci<5n con las = uestras esi e

cialos o los materiales en relacidn con los que se utilizará el adsorbente. 

De esta manera, puede evitarse el error, tan co=,Ing de suponer que la rela

3i3n de los colores eliminados con un mismo peso de alsorbente equivale a

la relaci&n de los pesos neceaarios para el¡-iinar iguales coloraciones. 

Las relaciones pecuniarias que, por supuestoj comprenden las de los precios

de los adsor b̀entes, variarán con diferentes grados le decolor—aci.,in cuando
as isotermas no sean paralelas. 

E - caso puede verse que se lle, a1 - 1 este '
7-ard

conclusiones falsas cuando se hagan comparaciones teniendo como base ui, 7qn

to. Las isotermas permiten oalibrar el valor de una serie de muestras de

car',,)5n para un - raclo de decolorací(5n y para todos los jraclos." 

Los carbones comerciales activados empleados como adsorbentes9 se

agrupan teniendo como base su - estructura ffoicag gus propiedades y sus

aplicaciones en 4 clases: carbones decolorantes, adsorbentesde gases, ad - 
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sorbentes de metales y medicinales. ITÍngi1n tipo de carb6n puede ser emplea

do universalmente, ni ser efioaz para tocios los finos. los carbones granu- 

lados activados, que son mec6nicamente más resistentes9 relativamente más
densos Y muy activos, son 10, 3 que hay que emplear para la adsorcí6n de ga- 

ses y vapores industrialmente, aplícaci6n para la cual son casi siempre

indtileo los carbones decolerantes activos9 blandos, finamente pulveriza- 
dos y muy porosos. 

Cuando un líquido que contenga impurezas se pone en contacto con un

carb6n, la atraccí(5n de éste sobre las impurezas será mayor que la del lt- 

quido sobre las mismas. El carb6n adBorberg las impurezas, tales como ma- 

terias coloridas9 olores y sabores, hasta que alcance un estado de equili- 

brio, después de lo cual el carb6n no elimJnar4 ya estas substancias de di

cha soluoi6n particular. Si al llegar a este punto se separa el oarb6n de - 

la soluci6n y es introduce en otra cantidad de líquido inicial ( o m4s obs- 

curo) y el carb6n adsorberd más impurezas del líquido hasta que llegue a una

segunda situaci6n de equilibrio. En esta segunda vez se adsorberán menos

impurezas que en la primera, y si se utilizara el oarb6n por teroera vez, 
la cantidad adisorbiela sería ai1n menor. Teo<ricamente, esta utilizaci6n del

poder de reserva" del carb6n puede repetirse varias veces, pero en la - 

prdctioa son los faotores econ6micos, mecánioos y de trabajo los que decí- 

den la manera como debe emplearse el carb6n y el nilmero de veces que puede
reutilizarse. 

Disminuyendo en forma adecuada las cantidades de líquido que se pone

en contacto con el carb6n en cada tratamiento sucesivo ( 10 que equivale a

aumentar gradualmente la proporcídr de carb6n empleada), puede conservar- 

se constante el porcentaje de impurezas elimínadae. De esta manera, tres

lotes distintos de líquido, cada uno menor que el anterior, se decoloran
todos en el mismo grado. 

La rapidez oon que se eliminan las impurezas de una soluci6n emplean- 
do el carb6n, es muy ~ de durante los primeros momentos del contacto y
aloanza gradualmente un punto en el que aumentando el tiempo de contacto

no progresa la decoloraci&n. La eliminaci6n del color suele ser tanto ma- 

YOr cuanto más alta es la temperatura. Si se fijan el tiempo de contacto y
la temperatura, el porcentaje total de impurezas eliminadas varía d-irecta

pero logarItmicamente con el pvroentaje de carb6n empleado. Si dos solucío

nes, una de las cuales contiene una cantidad mucho mayor de impurezas que
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la otra, se someten a tratamient<., durante un mismo tiempo de contacto, a la

misma temperatura y utilizando cantidades iguales de carb3n por unidad de
soluci6n, el poroentaje de impurezas eliminadas ser& mayor en la soluoidn

más diluida. Tambi4n el pIl tiene una importancia primordial en la deoolora

ci6n por medio de oarb6n aotivado; la mayorla de los materiales coloridos

que se encuentran en la industria, están cargados negativamente, y de ordi

nario se consigue una decoloraoi6n mayor si se aumenta la acidez de las so

luciones. lanto el carb6n como la impureza que haya que eliminarse tienen

cargas elbetricas, y de los resultados obtenidos se demuestra que en gene— 

ral la eficiencia adsorbente depende en gran parte de las diferencias en

cargas eléctricas entre el carbdn y la partfcula, el coloide o el color

ion) que haya que adsorber. Las curvas generalizadas de la siguiente fib-I 

ra indican la relaci6n entre la acidez, la neutralidad y la alcalinidad de

las soluciones y la adsorci6n por carbones vegetales de substancias con di
ferentes propiedades eléctricas. 

C
D C

B

A

pH 7 14

A . NO ELECTROLITT

B - ELECTROPOSITIV

C . ANFOTEVOA

D . ELMTRONMAT17

Se puede observar que la adsorci5n de los materiales no electrolitos, 

como el azilcar o la cafeTna, es funci5n del carbdn, y no es afectada por la

acidez ni la alcalínidad. Los materiales eleotropositivos ( colores rojo bri

llante) se acIsorben con más eficacia en soluciones alcalinas, mientras que

los electronegativos ( colores como el azul de metileno y la mayorta de las
impurezas coloriclas) se eliminan mucho mejor por el carb6n en soluciones &- 

cidas. 

Las substancias anf&teras, como los coloides, las proteTnas y alguno, 

colores neutrales, etc., que, seffln se tenga el valor del pH de la solucidi
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pueden actuar oomo & oidos o bases, son adeorbidos md3 eficazmente cerca de

su punto isoélectrico, en que no revelan propiedades ¿ cidas ni básicas. 

Uh efecto del pE sobre la adsorcf&nde cueruos coloridos es el que

obra frecuentemente sobre la solubilidad de dichos materiales. En el caso

de substancias anf6teras, el Punto ísoeléctricoses también el de solubíli 

dad m1nima. El pH de la solucib5n afectará al grado de disociaoi3n del cuer

po colorido. El pH del propio aásorbente es un factor importante, ya que

Puede afecter al pff de la soluci6n. 

En la práctica industrial no pueden conseguirse a menudo condiciones

5ptimas para la adsorci<5n, porque intervienen factores perjudiciales. Tene

mos el caso del aztlear en el cual el PH 6ptimo es ácido, pero no puede

efectuarse la adsorci6n en este pR debido a que sobreviene la inversi&n

del azilear. En el caso de la cafefna el PH más perjudicial es el pH muy
básico debido a que hay una descomposicidn de ésta, lo cual puede ser com

probado al detectar la presencia de vapores de amonfaco, as:f oomo la mer- 

ma que se sufre en el rendimiento. 

3 . 2. 2. 4 FORMA DE UTILIZACION DEL CAIRBON ACTIVADO. 

La forma de utilizaci6n del carbdn activado es bien sencilla. El

11:quicio por tratar se mezcla muy bien, y se pone en intimo oontacto con

una cantidad de carb6n que es determinada previamente por un ensayo de la

boratorio, se calienta la mezcla hasta la temperatura- más adecuada y se
agita durante 15- 30 min. Luego, por 2edimentaci6n o por filtraci6n, se el¡ 

mina el carbdn del 11quido, que retiene ahora las impurezas absorbidas en

su enorme superficie. Los resultados . desde el triple punto de vista de la

decoloraci6n. la pu.rificaci6n y desodorizaci6n, dependen mucho del grado de

contacto conseguido, que a su vez es funcí6n de la finura del carbdu, de

su superficie efectiva y de la forma y continuidad de la agitaci6n. 

ALGUNAS APLICACIONES DE LOS CARBONES DECOLORANTES. 

PRODUCTO A. MATERIAL () BSERVACIONES
TRAZPXIENTO ELIMINADO

Aoidos tartáríoo, oftrico Color y coloidos la elíminaci6n facilita

y gálioo la oristalizaci6n. 

Vinos Color, olor y Desodorizaci6n, clarifi

ooloides caci6n y " envejecimiento" 

Glicerina Color y coloides Suprime la destilaoi6n, 

impide la formaci6n de

espuma cuande se usa la
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glicerina como antioon- 

3. 2. 2- 5 PROCESO DE CARBON V=- AL. 

Di general, los prooesos usados por los carbones son muy parecidos. 

Los licores de alto grado de pureza son tratados con carbdn nuevog el cual

después de lavado es usado para decolorar lioores más impuros. 

Un dia3rama ilustrativo pod2rfa ser el siguientet
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A Tanques de mezclado. 

B Filtros. 

a Licor puro no tratado. 

b Lioor tratado por primera vez. 

o 2 Licor decolorado al siguiente

paso del proceso. 

d Licores y carbdn mezclados. 

e Carb6n nuevo. 

f Carb6n usado una vez. 

g Carb6n usado dos veces a descaT

ga. 

galante. 

Azdcar de caria y remolacha Colorg oololdea y Reemplaza al negro ani- 

oenizas
mal y facilita la refi- 

naoidn. 

Drogas: Leido salic:flicOs color, coloides, Paoilita la oristaliza- 

salicilatos, quinina y sus gomas y diversas cidu. 

sales, acetanílída, TEINA 6 impurezas

CAFEINA, y otros alcaloides Color y olores La purificaoi6n da un

Alooholos, aceites de acatona, extrafios produoto mejorado. 

aguas de colonia y aceites

esenciales

Agua potable Color, olor y Particularmente iltil pa

sabor ra suprimir el sabor de

bido a min-dsculas canti

dades de impurezas. 

3. 2. 2- 5 PROCESO DE CARBON V=- AL. 

Di general, los prooesos usados por los carbones son muy parecidos. 

Los licores de alto grado de pureza son tratados con carbdn nuevog el cual

después de lavado es usado para decolorar lioores más impuros. 

Un dia3rama ilustrativo pod2rfa ser el siguientet
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A Tanques de mezclado. 

B Filtros. 

a Licor puro no tratado. 

b Lioor tratado por primera vez. 

o 2 Licor decolorado al siguiente

paso del proceso. 

d Licores y carbdn mezclados. 

e Carb6n nuevo. 

f Carb6n usado una vez. 

g Carb6n usado dos veces a descaT

ga. 



La regeneraci6n del carb&n vegetal se lleva a cabo por horneado en tubos

inclinados rota-torios, en un horno de quemadores de aosite, en el cual se admi- 

nistra una mezcla de vapor y aire en PrOPOrci6n adecuada para ayudar a la reacti

vaci6n. Posteriormente es tratado con HCI diluido, y finalmente neutralizado oon

sosa ejustica a pE de 7. 0. Para algunos tipos de carb6n vegetalg tales como el
Daroo", se reporta una eficiencia ¿Le 85 a 90 19 en reactivaciSn delí rar' v5n YºC. C_ tal

original, Y se recupera del 92 al 94 1 d l material metido al horno. OTro
tipo de carb6n, el "NcritI', se hierve oorá 2  de RC1 para reactivarlog se

fil—tra. y se mezcla con azua alcalina ksos o¿!ustica o car- DonEto, seguida de zL

se4nincio calentamientoyfi- ITraci<Sn; a cont= uaci& n es reactivado con calor en los ~
06, uno a 4001> C y el otro a 650<> C. USC = 

1, EGRO ANDUL Y EL CARBON 1£C: CL-, uciTE JL1—ICS. E- 

usar carbones vegetales con carb¿n de hueso se basa en la considera- ci¿

n echa Dor Dedek y Fael ( 1927) de que el carbon vegetal actila antes del car- b¿

n de hueso ( nunca en orden oon-crario), increment¿ Indoseasí la adsorci6n de sa- les, 

debido a que el carb6n activado atrae a las sales orginicas de sodio y poz.:, sioy
y por adsorci6n electrolItica adeor-Delos aníones liberados, mientras que el

nezro de ¡---usso adBorbe los cazloneí.. laine

y Badollet en sus trabajos de adsorcién de coloides oon negro an=al Mues`

tran qIi6 éste acisoros los coloides irreversibles mucho mejor que los de tii) o reversible (
aomas, ceras, etc.), y es bien conocido que los carbones vegetales ac-.

jr,-,en mejor éste ultimo tipo de coloides. Ss

recomendable también el afiadir primero el negro de hueso y después de que
éste raya actuado, agregar entonoes el carb¿ n vegetal, especialmente si se de sea

obtener licores de alto grado de refinaci6n; también es recomendable Dara el mismo

fin tomar en cuenta la oonsideraci6n hecha ,or Dedek y Kaci, de agregar primero

el carb6n vegetal junto oon el negrv de hueso, y después agregar otra pe queda

cantiaaLi de carb¿ n vegetal. ion ésto se logran lioores de alto grado, debi do

a la eliminaci6n mucho mayor de olores indeseables, así como la cantidad de color

eliminada, que aumenta en un 2 95 3 % con respecto a la utilizaciin de car- bSn

o neo= solos. Blowsky y Bon en 1926, reportan un estudio oomparativo de la decolloraci6n

con los carbones deoolorantes vegetalesy el negro animal, siendo las

conclusiones m¿s importantes reportadasa continuaci6ns CARWN

ANMAL. Ventajas: 1) Koil regeneraci6n por lavado y horneado. 2) 

Pequeñas cantidades de remplazo, entre 1C y 15 %

9 por peso del carb6n en el proceso. 3) 

Alta tecnología desarrollada. 74



Desventajas: 1) Grandes inversiones en la planta. 

2) Gran -es cantidades ¿Le material a DrOcesar. 

3) Grandes cantidades de agia de lavado. 

CARBON D7-1CClLORil,—lu. 

Ventajas 1) Simplicidad del proceso. 

2) La cantidad de carb6n requerida es pequefía y el

tiempo de proceso es corto. 

A) Se requiere poca inversí6n de planta. 

4) Se requiere roca cantidad de agua de lavado. 

Desventajas: 1) J Grandes pérdidas en la regeneraci6n ( > 55/ Ciolo)- 

1. 2. 2- 7 OTEROS -. DSC= 14TES FXi-- RI:.MIJTADL<-3. 

Debido al alto costo del negro de hueso se han tenido que experimentar

tros tipos de a,-4sor entes, que sean nás baratos, que sus procesos de revivifica

i6n sean 6, timos y,lo que su poder de adsorci n sea mucho mejor que el de é& 

te. Entre ellos poriemos mencionar la bauxita y las resinas intercambiadoras de

iones: 

i) -Ba,= i ' ta ( hidr6xido de aluminio). Este material ha sido ampliamente

atilizado rara substituir al negro animal en la decoloraci6n de aceites lubric--1

tes. Sin embargo, no se encuentran estudios realizados empleandola como decolo- 

raaite de productos tales como la oateLna ( aunque sí del azúcar). 

En In.-'-aterr-- se har- experimentado por alguros aHos carbones artificiales

rabricados con bauxita mezclada con carb6n activado. Los experi:rientos realizados

n la industria del azIcar han demostrado promesas considerables. Di el mercado

iorteamericano existe un material de este tipo llariado comercialmente " Synthad". 

II) Resinas intercamb ¡adoras de iones. El estudio da la adsorci6n de im- 

purezas coloridas en soluciones Do medio de intercambiadores de iones es relati

ramente reciente; sin embargo, son ampliamente utilizadas en el tratamiento de

iguas. En la refinaci6n de cafeína prede presentar grandes ventajas, aunque es

iecesario el estudio de la acci6n de los diferentes intercambiadores con las di

rerentes soluciones de cafe.nria. En el presente trabajo no se intent¿ la utili a

i(5n de los intercambiadores debido a factores de orden económico. Sin embargo, 

e recomienda intentar el uso de las resinas como elementos adsorbentes o fily

trantes, lo cual puede ser el objetivo de futuros trabajos sobre el tema de pur i 

ricaci6n de cafeína. 

3. 2. 2. 8 DÍESCRIPCIO1,1 DEL DIETODO IE ADSORCION. 

Los primeros pasos del broceso serán semejantes a los descritos para el
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Proceso de recristadizaciones, 0 sea: 

1) Homogeinizaci6n de los crudos. 

2) Disoluciin. 

3) Eliminaci6n de insolubles. 

Como hemos visto anteriormente, una cantidad de insolubles pasa a través de
los filtros, debiendo ser éstos eliminados en un paso subsecuente a la filtraci6n
5 antes de ésta. En esta parte se verá como se eliminan las impurezas por el mé— 
tcdo de adsorci&n. 

Para las pruebas realizadas se utiliz6 como adsorbente el carbón vegetal
aarca " áctibon", el cual es un polvo muy fino, de color negro y con gran poder
te decoloraci6n. 

Ur.a vez escogido el adsorbente, hay que determinar las cuatro variables de

iperaciin para cada tipo de cafe:Ena. Estas variables son: temperatura, tiepo9
x:>rcen-taja de carb(5n requerido y pE . 

Una vez determinadas estas variables, las cuales son dependientes en cier— 
a forma de la calidad de los crudos ( ya que unos tienen más ácidos orgánicos, 
ás substancias coloridas, wtc., que otros), el siguiente paso es¡ 

i) Ajustar el pH . 

ii) Agregar el adsorbente, para lo cual se mantiene el líquido entre 70
y 75` C. 

iii) se eleva la temperatura hasta la Jptima de adsorci6n. 

Jv) S -e deja en contacto el tiempo 6ptimo. 

Todas las operaciones anteriores sor, ejecutadas manteniendo ag itaci6n con— 
inua. Una vez efectuados los Pasas anteriores se procede a¡ 

4) Filtraci6n. 

5) Cristalizaci6n. 

6) Separaci6n de cristales. 

Una vez separados los cristales se comprueba su pureza. Si ésta es satis— 
Lctoria ( USP), se manda el producto a secar y envasar. Si no lo es, se repite

proceso. 

7) Las aguas madres de cristalizaci6n obtenidas una vez separados los cris

des pueden ser procesadas de las siguientes formass

a) Dyaporadas y cristalizadas. 

b) Evaporadas9 tratadas con adsorbente y cristalizad". 

c) Empleadas para disolver crudos. 

d) Empleadas para disolver cristales después de un primer paso de ad— 

sorci<5n. 



a) Las aguas madres provenientes de un primer paso de adsorciSn son a& baj

tanto impuras y por tanto la cafeina que de ellas se obtenga salí bastante impu" 
ra, por lo cual no siempre es conveniente este paso para aguas madres de primera
cristalizaci6n. Cuando es necesario un segundo paso de adsorci6n ( en el 90 ' de

los crudos manejados), las aguas madi -es de seguncta cristalizaci6n son bastante

puras, obteniéndose en algunos ~ os cafeína USB por simple evaporacián del sol- 

vente y cristalizaciSn. 

b) Muchas veces las a~ de primeray que no son de calidad 3uficiente Da- 

ra obtener cafeina !, SP, pero son de suficiente Calidad como para poder tra- arlas

con un -poco de adsorbente una vez evaporadas, filtrarlas y cristalizar-LLs dando
cafeina pura, sor- tratadas por éste método. 

o) pn la mayoría de las veces, las aguas madres de primer pase son em -D -' aa - 

das para recibir nuevas cargas de cir-dosi con lo cual se evitan la 3,a=, ilaci6n di

aguas y al consumo e:Lcesivo de agua fresca en la planta. DesPUés ae que estas
aguas madres han sido recirculadas varias veoss, lar. impurezas contenidas en

ellas son lemasiadas, haciéndose entonces con-craproducente el usa=_as COMO agua

de disolucic5n de crudos, entonces se lee lleva a concentrar hasta alcanzar un

promedío de 40 - 19 de s6lidos disualtosp tratadas con carb6n de desnecno ke! -]-" 0

ya awya sido utilizado varias veces) y filtradas. :.uegc se CXI-3ta- lzan Y se aca- 

den los cris -talas actenidos ie e. las al inicio del proceso, como ji -'uerW- r'ím- 

dos. Los licores sobrantes se ,,-,= tan con otros del mismo tiPO '¡ se v'-91" gr- 1

aconcentrar, siguiendo e! procedimiento anterior. Este procedimiento 30

las demuestren que la cantidad de ca e ahasta que !,. 3 análisis de las a, f la J Z" 

ta es des-preciable. 

d) u-uando se síenen aguas madres de un segt= do paso de aáaorciSn, qua tras
de ser concentracas y criStalizadas no se obtuviera cristales USP, se acosrumbra
utilizarlas para 11.iulver cristales que ya' hayan sido Iratados una vez con adsor

Dente. 

11 dia srajña de la figura 3- Z ilustra en forma de bloques es"te método cíe
finaciSn por adsOrci<Sn- 

3. 2. 2. 9 PARTE =- SRLWNTAL. 

Se utilizarán los crudos de 84 % y 69 t de pureza; como adsorbente 01

carb6n activado vegetal de marca " ACTIBCN", el cual es un cwb<Sn decolorante ha- 

cho de madera, en forma de polvo fino ( 150 a 200 mesh, o se a que atraviesa las
mallaB de 150 a ¿ 00), oon 1— densidad aparente de 0- 336 a 0- 432 g/=

3 
oon un

diámotro de pozo promedio de 8 a 30 1 ( angatramo), oon iin- área superficial de

1000 a 1500 m2/ g t de oarácter ácido ( pH 3- 4)- 
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Un solo tratamiento con carb¿n no - fue suficiente en la mayoría de los ca— 

sos ( 95 %) y por lo tanto hubo necesidad de dos y hasta tres pasos de adsorci6n. 

Esto es debido a que este tipo de carb6n alcanza el equilibrio sin haber adsorbi

do todas las impurezas, las cuales quedan retenidas en el agua y por lo tanto la

cristalizaci6n se efectúa alrededor de nilcleos sucios. Las impurezas adsorbidas

no agotan el poder de decoloraci6n del carb&n, por lo que es posible reutilizar— 

lo para decolorar licores más impuros o aguas de desecho. 

Para ambos tipos de crudos utilizados se desterminaron las variables de rea< 

cion: pE, - temperatura, tiempo y cantidad de carb<Sn. Las determinaciones fueron

hechas por duplicado y los da -tos reportados son el promedio de los dos experimen

tos. En la tabla No. 1 se reportan oombinadas todas las variables de reacci6n; 

tomando en cuEu_ta para los rendimientos únicamente la cafeina que cubría las es— 
pecificaciones USP, se elabor6 para la cafefna H. A. G. la tabla No- 3. 2. Una ta— 

bla equivalente para la cafetna G. P. se reporta en la tabla Jo. 3. 3, encontránde

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

TAILA No- 3- 1- Variables <5ptimas de reacoio5n para el métoin
de adsorcícin. Cafeina H. A. G. ( 84 %) 

OBSER- IJACIO11ES A LA TA13LA 3- 1 - 

i) Las experiencias realizadas para temperaturas inferiores a 900C no die- 

ron resultados positivosy para ningdM valor del pH, por lo que no es repo- rtan- 
ii) El trabajar a 901C puede ser conveniente, sin embargo la cantidad de ad

sorbente requerido en cada paso ( 10 %) implica gran cantidad de pérdidas del al- 

caloide por adsorci& n ( ver las gráficas 3- 1 Y 3. 2 más adelante). 
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TI—DIFERATURA PO y10 CARBON POR IkSO VALORES DE DE

gocc 60 min lo % Toda la gama

95 20 6 6, 10 y 12

95 25 8 2, 4, 6, 8 y 10

95 25 10 Toda la gama

95 30 4 12

95 30 6 2, 6, 8, 10 y 12
W01 r 11:¡ 

Tl

IMIP ir 1,00 95 30 8 Toda la gama
1411

L~ 1GO l 95 30 10 Toda la gama

95 60 4 12

95 60 6 29 4, 6, 8, 10 y 12

1 95 60 8 Toda la gama

95 60 10 Toda la gama

OBSER- IJACIO11ES A LA TA13LA 3- 1 - 

i) Las experiencias realizadas para temperaturas inferiores a 900C no die- 

ron resultados positivosy para ningdM valor del pH, por lo que no es repo- rtan- 
ii) El trabajar a 901C puede ser conveniente, sin embargo la cantidad de ad

sorbente requerido en cada paso ( 10 %) implica gran cantidad de pérdidas del al- 

caloide por adsorci& n ( ver las gráficas 3- 1 Y 3. 2 más adelante). 
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iii) El trabajar a pH mayores de 11 puede ser perjudicial debido a la descom

posici(5n parcial del alcaloide a pF. elevado. Así como el traba) ar a pH muy bajos

menores de 3) implica riesgos de operaci<Sn y mayor corrosi6n. 

iv) De acuerdo a las obBervaciones anterioresl para la determinaciin de ren

dimientos nos basaremos iinicamente en las variables " no peli¿wosasll, que son: 

95' Cl 6 y 8 ; de carb<Sn, PE de 4 a 10 y los tiempos 6ptimos 30 Y 60 min en cada
paso de adsorci(S-n). 

Para la determinaciin de rendímientos, se sigui¿ la siguiente secuencia: 

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

2) Agregar el porcentaje requerido de carb<Sng dejar el tiempo predetermina

do de contacto, con agitaci6n continua, filtrar, dejar cristalizar y separar los

cristales y las aguas. 

3) IRIedisolver los cristales en agua limpiag ajustar nuevamente el pH, agre

gar la segunda porciin de adsorbentel dejar en contacto con agitaci6n y filtrar, 

Cristalizar, separax los cristales de sus a~ madires9 lavarlos perfectamente

con agua destilada o agua tratada frIa, secarlos, pesarlos y determinar su pure— 

za. 

4) Las aguas madres de primera cristalizaci6n se llevan a la concentraciin

aciecuada ( hasta un 40 . de s6lidos), se cristalizan nuevamente y esta cosecha se

agrega a la de cristales de primez paso de adsorcix5n y se tratan juntar. ( inciso

i- 

5) Las aguas madres sobrantes del paso anterior se llevan a sequedad y se

determinan contenido de s(Slidos disueltos y pureza de los mismos. Industríalmen— 

te y en general en nin4a proceso se recomienda hacer ésto, pero se realiz6 con

Dbjeto de realizar un balance de materiales. 

6) Las aguas madres de segunda cristalizaci<Sn se llevan a concentraci3n

40 % s<5lidos) 9 se dejan cristalizarg se separan los cristales de sus aguas ma— 

res, se lavan perfectamente con agua fria ( destilada o tratada) se secan, se

leterminan tanto su pureza como el rendimiento. Esto se hi -L.) en el labcratorio

para poder llevar un control en el balance de materiales; no se recomiencla a ni

rel industrial el secar estos cristales antes de determinar su pureza, para que

an el caso de no cumplir con las especificaciones USP, se vuelvan a tratar por

Jgun método igual 0 diferente a éste. Las aguas madres se tratan igual que las

el inciso ( 5). 

Los datos obtenidos se reportan en la tabla . 2 con los parámetros siguien

ess temperatura de ebullici<5n ( 93- 95' 0Y tiempos de 30 y 60 min, dos pasos de

Ldsorci6n, con 6 u 8  de carb¿n en cada paso, y pH de 4 a 10. 
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ACOT-ACIC- TES A LA TABLA 3. 2. 

A : porcentaje de carbi5n ( en base de crudos alimentados) por paso. 

B : tiempo de reacci6n ( en min) para cada paso de adeorci6n. 

C : pH de reacci6n. Cabe -- eHalar que después de agregar el carb6n y dejaZ
lo reaccionar, el pH de la soluci6n desciende a pH - 4. 

D : rendimiento de los cristales Duros y secos. La base es el 100 1. de ca

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

E : pureza de los cristales ( base USP igual a 1. 0). 

F : rendimiento de las aguas madres de 2a. cristalizaci6n, evaporadas y

cristalizadas nuevamente. 

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

H : s& lidoe de aguas madres de la. cristalizaci&n, llevadas a sequedad. 

I : pureza de los cristales del inciso ( H), base T: SZ. 

J : s6lidos de ag-ua,- madres de 2a. cristalizaci6n llevadas a sequedad. 

K : pureza de los s6lidos del inciso ( J), base rEP. 

L : MMIMIELTO TOTAL ( Para balance de materiales), calculado suffland el

producto de cada rendimiento por su -m= eza y todo ésto entre 84. 

M : F= TMI= 7TO R7AT de cristales USP ( suma le cristales USP/ 84). 

TABLA 3. 2 Rendimientos de cafeína H. A. G. 84 %) para las variables escod

das, a la temperatura de ebullici6n y presi6n atmosfér ica. 

A 3 C D E y 0 H I J K L M

6 30 4 64. 4 USP 9. 5 0. 99 4. 7 0. 70 4- 4 0- 95 96. 8 76. 7

6 65- 8 USP 9- 3 13W> 4- 9 0. 70 3. 8 0- 97 97. 9 89. 4

8 65. 7 USP 9- 3 TIMP 4. 9 0. 70 1- 9 0- 97 97. 9 89. 

10 64. 2 USP 9. 4 0. 98 5- 7 0. 68 4- 3 0- 95 96. 5 76- 4

6 60 4 64. 1 LIS P 8. 7 USP 4- 5 0- 71 3- 8 0. 96 94- 8 86. 7

6 65. 4 USP 9. 0 mF 4. 6 0. 72 3. 7 0. 98 96. 8 88. 6

7 64- 3 USP 8- 1 0- 99 4. 8 0- 70 4. 0 0- 95 94. 6 76- 5

8 65- 4 USP 9. 1 1'-'> P 4- 5 0. 72 3. 9 0. 98 97. 1 88. 6

10 63- 9 USP 8. 9 u --P 4. 8 0. 72 3- 8 0- 95 95- 1 86. 7

8 30 4 63- 8 T -BP 8. 5 USP 4- 3 0- 72 1- 4 0. 97 9. 7 86. 1

6 65- 1 ZP 8. 9 usp 4- 5 0. 73 3. 5 0. 99 96. 1 88. 1

7 63. 8 LEP 8. 0 0- 99 4. 6 0. 70 3- 9 0. 96 93. 7 76. 0

8 65. 1 M> 8. 9 USP 4- 3 0. 73 3. 6 0. 99 96. 1 88. 1

10 64. 0 Tísp 8. 7 USP 4- 5 0- 73 3- 5 0. 98 94- 5 86. 6

S 60 4 63- 5 US? 8- 3 USP 4. 2 0. 73 3- 1 0. 98 92. 7 85- 5

continua... 
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TAILA 3. 2 MINT. 

A B C D E F G H I J K L m

8 60 6 65. 0 MP 8. 6 U' P 4- 3 0- 73 3- 1 0. 99 95- C 87. 6

7 63, 5 UM> 7- 8 L'O"P 4- 5 0. 71 A- 7 0- 97 9. 0 84. 9
8 65- 0 MP 8. 6 USP 4- 3 0- 74 3. 2 0- 99 95. 2 87. 6

10 63. 9 UEP 8- 5 1,1 P 4- 3 0. 73 3- 3 0. 99 93. 8 86. 2

OBSERVACICIMS A LA UBLA . 2

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

cafeina 1-> P se dan, por lo general en medio un poco ácido ( pH 6) o ¡ igeramente b--' 

sico ( pH 8), para los casos reportados en este tito de cafeína, con tem-,-eratura

de ebullici6n y de carb6n de 6 y 8 . 

2) El tiempc parece ser un factor importante en este tipo de cafeIna, de

bido a que el carb6n no adsorbe más impurezas después de AO min, pero sí oclwe

cafeína después de este tiemi o. 

3) Por lo anterior, y tomando como base la tabla, la combinaci6n 6ptima

de variables de rcacci6n para este ti_po de cafeína es : pH de 6- 5- ' 30 min de reac

ci n a la temperatura de ebullici6n de la solucí¿n y 6 ' 9 de carb6n vegetal act4
vado en cada paso de adsorci¿n. 

Para todos los casos anteriores, el carb6n vegetal fue agregado en una pcE
ci6n a la soluci6n, o sea el 6  en cada paso; sin embargo, en pruebas subsecuen

tes a éstas, se comprobS que e¡ el carb6n se agregaba en partes, la cantidad ne

cesaria para el segundo paso lograba ser disminuída hasta en un 2 5; los dasor- 

obtenidos con este tipo de adici6n fueron bastante satisfactorios, : lebido a que

un primer paso de ádeo:rcijn con un 6 % aclicionado en lartes, dejando reaccionar

cada parte por espz cio de 15  20 min, para lograr 1-, calidad USP el siguiente

paso de adsorci6n necesitaba üÍnicamente el 4 --1 de carUn , adicionado en dos p Z

tes de 2% cada una, con el mismo tiempo de reacci6n de 15 a 20 min, disminuyendo

con ésto la cantidad de cafeíria adsorbida en el carb6n, y aumentando un poco la
cantidad dc impurezas adsorbiclas, debido a que al alcanzar el equilibrio una car. 

tidad mis peW- eila de carb6n y agregarle más carb<Sn, el equilibrio de esta nueva

porciin alcanza a adsorber m.ayor cantidad de impurezas. 

Para las expetiencias utilizando cafeína General % odo ( 69 ' P) se hicieron

las siguientes oonsideracioneas

1) No se trabajará a temperaturas de 75, 80 Y 85" Cy debido a que si para

la cafeína más pura no se obtuvieron resultados positivos a estas temperaturas, 

io se obtendrían tampoco para este tipo de cafeína más impura. 

2) La tem-inratura de 900C será temIién desechada debido a la gran cantidad
le adsorbente que se requiere para trabajar a esta temperatura. 
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3) Hubo necesidad de dar tres pasos de adsorci6n Para este tipo de cafeina
para poder alcanzar el grado farmaoopea. 

4) Siendo también la adsorci6n funci6n del tiempo durante los primeros mi- 
nutos, también deseohamos el trabajar a tiempos men—res de 15 min. Los tiempos

de reacci6n fueron entonoes de 209 25, 30, 45 y 60 min. En la tabla 3- 3 se repa r

tan los resultados. 

áCOTáCIONES A LÁ TABLA 3- 3 - 

A. 2 porcentaje de Caroin en cada paso de adsoroiSn ( 3 pasos), en base a

crudos alimentados. 

B : tiempo de reacci6n para cada paso de adsorci6n, en min

C a pH en cada paso de adaoroijn. 

D a rend_ìiento de los cristales puros y secos, en base a crudos alimenta- 

dos, sin tomar en cuenta la pureza de éstos. 

Pureza de los cristales ( base USP igual a 1. 0). 

2 rendimiento de aguas madres de tercera cristalizaciSn, evaporadas y

cristalizadas nuevamente. 

G 3 pureza de los cristales obtenidos en el inciso ( F). 

H : s& lidos en aguas madres de primera y segunda cristalizaciones ( estos

licores se juntaron y se trataron como si fueran uno solo). 

pureza de los solidos del inciso ( H). 

J 2 s6lidos de aguas madres de tercera cristalizaciSn llevadar a sequedad. 

K a pureza de los s& lidos del inciso ( J). 

L a Rendimiento total ( para efecto del balance de materiales), se calcula

sumando el producto de cada rendimiento por su pureza y todo ésto di- 

vidido entre 69 . 

3 rendimiento real de cristales USP ( la suma de todos los rendimientos

de cristales USP y divididos entre la cantidad real de cafe:Cna alimen- 
taclal la cual es igual al peso de los crudos por la pureza de los mis- 
mos, o sea por 69 '- ). 

TABLA 3- 3 Rendimientos de cafeina para las variables escogidas, a la tem- 

A

peratura de ebullici6n ( 93- 950c) y a la presiin atmosférica. 

Cafeina G. P. de 69 %. 

A B C D E F G E 1 J K L m

4 45 6 38. 4 US -P 11. 0 0. 97 18. 7 0. 57 5- 3 0. 96 94- 0 55. 7

8 38. 6 USP 11. 0 o. 98 18. 8 0- 57 5- 4 0. 96 94. 6 55. 9

10 38. 7 USP 19. 9 0. 98 18. 8 0- 57 5. 4 0. 97 94. 7 56- 1

4 60 6 38- 3 USP 10- 5 o. 98 18. 5 0- 58 5. 7 0. 97 94. 0 55. 5
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B C D E F G H I J K L M

60 8 38. 6 USP 10. 6 0. 98 18. 7 0. 58 5. 6 0. 97 94. 6 55- 9

10 38. 5 US? 10- 3 0. 99 18. 7 0. 58 5. 7 0. 97 94. 3 55- 8

30 2 40- 3 USP 10. 6 0. 98 17. 2 0. 58 5. 7 0. 97 95- 9 58- 4

6 40. 5 USP 10. 6 0. 98 17. 3 0. 59 5. 6 0. 97 96. 4 58. 7

8 40. 5 USP 10. 6 0. 99 17. 1 0. 59 5. 7 o. 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

45 2 41- 9 USP 10. 0 0. 99 16. 0 0. 59 5- 3 0. 97 96. 2 60. 7

4 42- 0 UZP 9. 8 0. 98 16. 0 0- 58 5. 4 0. 97 95. 9 60. 9

6 42. 1 USP 9. 6 USP 16. 1 0. 59 5. 4 0. 99 96. 4 74- 9

8 42. 3 USP 9. 6 USP 16. 1 0- 59 5. 1 USP 96- 3 82. 6

10 42. 1 Tisp 9. 8 0. 98 16. 0 0- 58 5- 3 0. 97 95. 8 61- 0

12 42. 1 USP 9- 5 USP 16- 5 0- 58 5- 0 USP 96. 1 82. 0

60 2 42. 0 USP 9. 7 USP 15. 1 0- 59 5- 0 USP 95- 1 82. 2

4 42. 0 USP 9. 6 0. 99 15. 2 0- 59 5. 2 0. 97 95- 0 60. 9

6 42. 0 US? 9. 7 US? 15. 3 0. 60 5- 0 USP 95- 5 82. 2

7 42. 1 USP 9. 6 0. 99 15- 1 0- 59 5. 1 0. 97 94- 8 61. 0

8 42. 1 USP 9. 7 USP 15. 4 0. 60 4. 9 USP 95. 6 82. 2

10 42. 1 IMF 9. 6 0. 99 15- 1 0- 59 5. 0 0. 98 94- 8 61. 0

12 42. 2 USP 9. 6 USP 15. 6 0- 59 4. 7 USP 95- 1 81. 7

OBSERíACIOIMS A. Lá TABLA. 3- 3 - 

1) De la tabla anterior podemos concluir ( como en el caso anterior) que los

nejores pH para trabajar son 6 y 8. Habiendo encontrado mejores resultados a PE

129 no se eligi(5 éste 4abido a quey sobre todo en este tipo de cafeina7 la des- 
3omposici&n parcial del alcaloide es notoria. 

ii) Pod mos observar tau3 oijn aue el tiempo cSptimo de reacci<Sn en cada paso

s de 45 min ( 30 mi -n para la cafeina de 84 '. de pureza). 

iii) De todo lo anterior podemos decir que las condiciones Jptimas de trabajo

para este tipo de cafeina son: TE= RITURá DE, EFJLLICION, PH 8, 45 min DE REAC- 

ION PARA CADA PASO DE 6 1,1 D7 CA111X) N ( 3 pasos). 

5. 2. 2. 10 = CUPERACION 10 LA CA-nEjá A.DSORBIDá Elí M, CARBON - 

La : re- uperaci<Sn de la cafeina del carb&n se basa en la suposici<Sn de que

a establece un equilibrio entro la adsorci6n y la desorci6n. El carb6n, una vez

jue ha actuado completamente ( de dos a tres veces, dependiendo del tipo de solu

eni<5n), retiene lo adsorbido por un cierto tiempo, por lo t to pue-.e ser suspen

Licio en solvente linDio y soltará entonces una cantidad relativamente grande de

Lo que haya adsorbido. Para este fin se experi-ment<S con agua y con solvete orgá- 
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nico ( cloroformo). Se hioieron varias _pruebas, obteniéndose resultados satisfac

torios a nivel laboratorio. Las pruebas fueron las siguientesa

1) Carbén usado dos veces, al poco tiempo de salir del filtro, estando toda

vía húmedo. Se puso en soluci6n con agua a ebullici6n, durante 30 min, se fil- 

tri y los lioores se concentraron, se enfriaron y se dejaron cristalizar. 
2) Carb¿n uBado dos veces, después de un cierto tiempo de haber salido dík- 

filtro. Se siguij el mismo procedimiento del inciso anterior. 

3) Carb6n usado dos veces, del tipo ( 1), oon solvente orgánico. 

4) Caxbén usado dos veces, del tipo ( 2), con solvente orgánico. 

PARTE EXaRr..M1-,TAL. JESCRIPCION DE LOS '= CDCS Y R-77ULTADCs- 

El procedimiento usado para la extracci6n acuosa fué el siguiente: 

i) El carbJn se agrega a una cierta cantidad de agua cercAna a la ebulli~ 

ción ( aproximadamente 10 veces la cantidad de ca--tZn emPleada). 

ii) La suspensiSn se deja ebullir durante 30 min, teniendo cuidado con la

espuma que se formay y manteniendo agitaciSn continua. 

iii) La soluci6n es fil---ada en caliente. La coloraci6n de las aguaja es de

un color rojo clawoy lo que recuerda un poco la coloraci6n de las anias madres

de primer paso de adsorciin para la cafelna de 84 1- de pureza. 

iv) La soluciSn filtrada se lleva a concentraci&n hasta aproximadamente un

décimo del volumen original. -El color se hace más obscuro. 

v) La soluci6n concentrada se deja cristalizary se separan Y lavan 105
cristales, se secan y se determina su pureza y rendimiento. Los datos están re- 

portados en las Tablas 3. 4 Y 3- 5, para cada tipo de cafefna esTudiacio. 

Para el carboin usado cios -;- eces y que habla sido almacenado, se sigui& el

mismo procedimiento, sin embargo no se llevé hasta el final debido a que al sus

pender el carbén en el -agua. ca-I-Jente y llevar la soluciin a ebullíciin, se pre- 

sentaba un fuerte olor amoniacal, lo cual es síntoma de descomposicion parcial

de la cafeina. 

TA EL.A 3. 4 Rendimientos Y Pureza de la ertracci&n de cafel:na del carb6n. 
Cafeina H. A. G. de 84 t de P— za- 

EXPERMICI.A aM. EL CRIST. FUMEZA SOLIDOS PUREZA

7.= - 10 0. 42 8. 1 % 0- 30

2 7- 3 0- 41 8. 8 % 0. 33

3 6. 9 0. 43 8- 5 % 0- 31

4 7- 0 % 0- 40 9. 0 % 0- 30

promedio 7. 2 % 0. 415 8. 6 1 0- 31
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T~ 3- 5 Rendimientos y pureza de la extracci6n de cafelna del carb6n. 

Cafeina G. F. de 69 % de pureza. 

waYMM.CIA RM. W CRIST. FUIREZA S -OLIDOS FMZA

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 10. 9 0. 27

promedic 9. 58% 0- 37 10. 7 0. 27

OBSERVACIONES & LAS TABLIS 3- 4 y 3. 5

De las tablas anteriores podemos observar que la recuperaciSn de cafeína

del carb6n ( 7- 5 Y 9- 58 ¿ en promedio para las caf èfnas de 84 1 y 69 - 11 respectLi

vamente) puede ser importante; sin embargo es neossario hacer ciertas considera

ciones: 

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

ii) La necesidad de evaporar tanta agua para poder cristalizar la solu- 

cién implica grandes gastos en equipo y servicios. 

iii) La desoomposici6n de la cafeína en los carbones " viejos" hace imposi- 

ble tratarlos por este método. 

iv) Para poder utilizar este método hay que hacer un análisis econ6mico. 

En experiencias posteriores se oonstat6 que el método puede ser mejorado

mediante acidulaci6n del solvente, lo cual incrementa la recuperaciWn de alca- 

loide adsorbido, disminLWendo la cantidad de solvente requerido y permitiendo

obtener licores más claros y cristales más puros, que permitieran mezclarlos

con otros licores intermedios del proceso. Siempre será recomendable neutrali- 

zar los licores de extracci6n para evitar excesiva corrosi6n y aumentar las re- 

cuperaciones pGr paso de cristalizací6n ( ver otros métodos de purificaci6n en

inciaos siguientes). 

Los porcentajes reportados en las tablas anteriores están calculados en

base a la cantidad de carb6n alimentada. Las aguas que se obtienen de la extrac

ci6n 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 adsorciin

y oclusi6n de alcaloide en el carb6n, se elaboraron gráficas de adsorcion de

cafeina USP contra porcentaje de carb4n utilizado, las cuales se anexan a conti

nuaci6n ( gráficas 3- 1 y 3. 2). 

3. 2- 3 METODO IE ELI:MÍACION DE 12411TREZAS POR IEFECACION . 

Tal y oomo se ha menoionado anteriormentel los lioores de crudos oontie- 
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nen materiales insolubles, eliminables por medios mecánicos, en virtud de su ta

maBo, pero también contienen una apreciable cantidad de suspensiones finas y

substancias dispersas, retenidas por la soluciSn, as! como gomaB, pectinas y

otros coloides, que escapar -in a la clarificaci6n mediante cribado e incluso a

la fi-ltraci6n. 

Estos licores generalmente son neutros o ligera ente alcalinos ( 7. 0 a 7. 2

de pH), y la mismo puede afirmarse de los licores que se obtienen de las aguas

madres de cristalizaciones sucesivas de los crudos, los cuales contienen la ma— 

yor proporciin de las impurezas de los crudos originales que han pasado los tra

tamientos previos y han permanecido d-isueltas en el solvente acuoso, y que con— 

centrana por la evaporaciin de ésteg dificultan cada vez mis la recuperaciin

de cristales ai1n contenidiDs en los licores. 

Un método muy eficaz de purificaci(5n que puede utilizarse es la defeca— 

ci6n de estas impurezas. La defecaci6n puede ser definida como " el tratamiento

de un licor de crudos, de licores de lavado o de aguas madreal mediante ciertas

substancias y calor, para proporcionar i,na forma de cambiar el estado de sus— 

pensiin de las impurezas que permita su eliminacix5n por fi-ltraci(5n o sedimenta

ciiny mientras que el alcaloide permaneoe disuelto en los licores,. Este cam— 

bio de suspensi6n se realiza mediante la formaci6n de un precipitado floculen— 

to durante el calentamiento, para adsor-Der los coloides y aglutina la materia

suspendid_a, al provocarse cambios de pH en la soluci¿n con la adici(Sn de subs— 

tancias adecuadas. Generalmente este cambio de acidez o alealinidad en la solu

ciSn se realiza en forma combinada en el proceso para garantizar la máxima el¡ 

minaci<Sn de impurezas. Muchos de los ácidos orgánicos son eliminados Re,nerando

sus sales, ciue sor, insolubles; la materia albuminoide es coagulada; parte de

la pectina y la materia oolorida es destruida o transformada a incolora; y se

aprovecha la adici<Sn de este tipo de substancias llamadas defecanles para un

arrastre predominantemente físico. 

Un gran n-imero de defecantes han sido sugeridos o experi,-,entados en dife

rentes industrias de la refinaci6n, tales como las del azilcar, tanto de caña

como de remolacha, del papel y la farmacéutica en general, aunque incluso pue— 

de : aencionarse a la industria minera. Sin embargo, es obvio decir que no todos

pueden ser utilizados en la industria de la cafeina. 

Entre los mejores defecantes que existen están la sangre y la albilmina de

huevo, pero es obvio decir que s(510 a escalas de laboratorio son utilizables. 

Entre las substancias defecantes utilizables para clarificar las soluciones de

cafeina se han estudiado: la caly la sosay el acetato y el subacetato de plomoy
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el negro de hueso, el acetato de zinc, el óxido de magnesio y combinaciones de

algunos de éstos con substancias como el ácido sulfúrico, el sulfuroso, el sulf

híd2rico, el fosfórico, el carbónico, el acético o sus equivalentes. 

La defecación, no importa el tipo de defecante, es llevada a cabo en de- 

fecadores o ` bloyups", que son generalmente tanques cilinciricos de fondo cónico

para facilitar drenacio Y limpieza, y acondicionados con agitadores y algún me- 

dio de oalentamiento. 

3. 2- 3- 1 LA CAL COMO AGE117TE DESEGANTE. 

La cal, nombre común que se da al óxido de calcio ( Ca0) o bien a su for

ma hidratada Os( OH ) 21 es uno. de los defecantes más estudiados en las industrias

refinadoras, por su gran eficiencia, manuabilidad, disponibilidad y bajo costo. 

En realidad, la acción quimica de la cal, de naturaleza básica se limi- 

ta a modificar el pH, factor determinante de la operación, y a la neutralizaci& 

de los ácidos orgánicos presentes en la solución, ya que las sales cálcicas de

éstos ( tartarato, oxalato, etc.) son insolubles en agua. Pero puede afirmarse

que Qsta eliminación de impurezas debida a su acción quimica no es tan importan

te como su acción 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 por oclusión las

impurezas suspendidas y las lleva consigo en su descenso. Estos lodos deposita- 

dos pueden ser entonces eliminados ocr filtración o simple decantación. 

Ahora bien, la experiencía íemuestra que el uso de cal, defecante básico

como único medio de clarificación, tiene ciertas limitaciones que resultan en

inconvenientes sumamente necesarios de evitar: 

1) Los excesos de cal llegan ildisolverse y no pueden ser eliminados por

filtración, impurificando la cristalización. 

2) La cal no está exrenta de contener otro tipo de sales como el MgO, 

óxidos de hierro, arena y piedras no quemadas. Las sales de hierro y silicio

causarán incrustaciones y depósitos en las tuberías, evaporadoresp etc., y las

sales de magnesio dificultan la defecación y aumentan la dureza del agua. 

Debido a ello, generalmente se ha combinado la cal con otras substancias

que auxilien su labor, tales como: P205 ( en sus varias formas comerciales), áci

do fosfórico, ácido carbónico ( como CO2) 9 ácido acético, tierras diatomaceas, 
carbones animales y vegetales, etc. Estas substancias generalmente favorecen el

control del color, haciendo más claras las soluciones resultantes; control del

exceso de alcalinidad y eliminagi6n de sales cálcicas; y auxilian en la filtra- 

ci6n y la adsorci6n de sales y colores. 
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En muchos casos de clarificaci6n :L,dustrial, el uso de cal y calor exclusi

vamente garantiza calídades adecuadas de clarificaci6n; en otros, el uso de agen

tes auxiliares de éstos se Lace necesarlo -.= a tratar so- uciones de _Wor grado

de impurificaci¿n, y cuando es necesario obtener un producto ¡ e alto grado -; e

pureza,. como es el caso que nos incumbe. 

La claxificaci6n con cal y calor puede incluso variar en la forma de rea- 

lizarse, pero en general suficiente cantidad de cal es aiiadida : ara neutralizar

los ácidos orgánicos presentes, después de lo cual la temperatura es elevada pa

ra alcanzar el runto de ebullici6n o incluso más, si se utiliza recipientes a

presi6n i cambiadores de ca -or adecuados. Este tratamiento forma un precipitado

de composici6n compleja, par -se más ligero y larte más pesado que el licor, y el

cual contiene sales insolubles de calcio, albi1ninas coaguladas y prporcionnes va

riables de ceras, grasaa y resinas. La separaci6n de este precipitado es reali- 

zada casi universalmente por sedimentaci6n y decantacic5n, ya que ésto proporcio

na apreciables ventajas en la decoloraci<Sn, as,-' como en la eliminaci6n de colo¡ 

des, 

Del grado de l,= 4ificaci<5n urimaria se obtencIrá la calidad y Jficiencia ma
yor en las subsecuenies operaciones del proceso, especialmente aumentando el rE n

dimiento final del producto. Los pasos del proceso y las modificaciones i -jaria

ciones que cada paso puede tener pueden resrímirse como sigue: 

1 ) Forma de aBadir la cal: como lechacla 6 como polvo. Regulando la canti- 

dad de ésta Dor me -;¡ o del pR. 

2) Momento de adici6n de la cal. antes de calentar, con tiempo dilatado 6

incremento del tiempo de reacci6n antes de calentar, después de calentar 6 frac

cionalmente antes y después de calentar. 

A) Tem eratura empleada: de ebullici6n a presiin atmosférica, con sobreca

lentamiento o en dos etapas. 

4) Tratamiento de licores de diversas procedencias: sencillo ( todo junto), 

cox,puesto ( mezclar partes para obtener una propiedad media), o separados ( cada

LMO i_ndiviflualmente tratado). 

5) Miétodo de sedimentaci6n: en sedimentadores abiertos o en sedimentadores

rerrados continuos. 

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

7) Tratamiento de lodos y costras. filtxaci6n senoilla, doble fi-ltraci6n

con redisoluci<Sn) o re. ---eso a tratamiento de defecaci<5n separadamente 0 con

licores ligeros ( como por eiemplo a~ más limpias de alguna posterior crista- 

lizacic5n) - 
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Es- evidente que la combinacii5n de las modificaciones de estos diferentes

pasos hacen posible un amplio nilmero de procedimientos. Posteriores complicacio

nnes saldrán de la adici& de alguna substancia auxiliar. 

n Seneral podemos estipular un método corriente, sencillo y eficaz que

cumpla con los requisitos anteriores, dejando claramente establecido que será

necesaria mucha investiSaci<Sn de todas las modificaciones posibles, trabajo que

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

ducto. 

3. 2- 3. 2 DESCRIPCICIT DEL 1RO. ESO =- FURI.WIJACION M LICORES CAL L111CA- 

MM, . 

La práctica :nás' coni m de adici6n de la cal es en la forma de = a lechada

hecha a la den. -¡dad deseada en un tanquel como una suspensíjn en agua, y luego

circulada a los defecadores, bien sea en forma continua o intermitente. La adi- 

cí6n en polvo de la cal genera problemas de aglutinamiento y es demasiado lenta, 

ya que la cal es difícil de disolver. La solubilidad de la cal en los licores se

de, y decrece con el increincrementa con el contenido de azúcares y del alcalo. 

mento de la t9mperatura. A 8012, ( 1- 1- 60F) se ha obsein.,ado que de 0. 2 au 0 . " O -e

cal se disuelven en una soluci6n de 10 a 15

ol
de cafe:Ina cruda ( dato experimen- 

tal). 

En P-eneral no se recomienda el uso de la cal directanente en forma pul ieri

za-la, ya que en ciertas porciones del licor habi-,t sobre tratamiento y' otras lo se

rán insuficientemente. Iiientras -, ue la lechada puede mezclarse más rápidamente

su acci6n es más uniforme. 

Una concentracián manuable -- ara la lechada es de l5` Bé, muy uzada inclustri

mente. Se recomienda no usar una lechada de más de 20OB6 ya que podría haber prc

blemas con las bombas y tuberias. . contúluaci6n se rrezenta una tabla que nos

relaciona los OILA ( Baumé) con e- co-ite,-ido de cal de una lechada: 

0 Bé = 11S IDAD g Ga0/ 1 Ca0 Sr, g K;,o/ g Ca0
1 FEI-10

5 1. 037 46 4- 43 21. 5

lo
1

1. 075 94 8. 74 10. 4

jc; 1. 116 148 13. 26 6- 5

20 1. 162 206 17. 72 4. 6

La adiciin de la cal puede ser intermitente o continua. En el primer caso., 

el uso de tanques defecadores con " camisas" para calentamiento es muy comIri; en

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

res cerrados, el licor recibe la lechada de cal en tanques gTandes a temr:eratun

01



m, s o menos baja ( Para evitar la cristalizaci6n Puede ser entro 45 Y 55% semir, 

la concentz-aci6n que se esté usando); los precipitados de la cal se mantienen en

suzpensi<5n por medio de paletas rotatorias. Este sistema de agregar la cal tiene

la ventaja de la simplicidad y permite la regulaciSn exacta de cada llenado del

tanque. 

El manejar soluciones calientes cercanas al punto de ebullici6n presenta

serios inconvenientes debidos a la formaci<5n de espuma, por lo que la alimenta- 

ci(5n generalmente se recomienda realizarla a baja temperatura. Este inconvaLniente
puede incluso ser eliminado en tanques cerrados, regulando la presio5n. 

A.1 adicionar la cal es necesaria una pronta e intima mezcla para evitar ex

cesos de cal en determinadas zonas. Puede intentarse una alimentaci6n simultánea

a los defecadores del licor y la lechadaj haciendo esta ultima fluir en forma de

ma corriente pequeila por la misma linea de alimentaci6n del licor, en vez de

alimentarla en una gran dosis, como ocurre en la alimentaci(5n intermitente. 

Después de alimentada la cal, bien sea en forma continua o intermitente, 

la reaccix5n ocurre en el seno del licor, tendiendo a formarse el preciritado. 

Puede entonces recurrirse a la agitacijía rara mantener la suspensiin y proporcio

nar un tiempo suficiente de reacr-iin ( tiempo retardado) o bi— pazar todo el ocg

junto a los calentadores. Estos rueden ser de! tipo de los cambiadores de calor

de tubos concéntricos, de uno o varios pasos, o bien del tipo de tanques con " ca

misas" o serpentinosl por los cuales se hace casar el medio de calentamiento; 4s

tos íltimos pueden incluso usarse como sedimentadores, al suspender la agitaciin

y mantener la temperatura ad cuacla, que evite la espuma y el exceso de ebullici6n, 

pero que garantice que no habrá cristalizaci6n del licor clarificado por descenso

de la temperatura. Manejando adecuadamente las variables temperatura y concentra

cii5n, par! metros importantes de la solubili--ad del alcaloide en el disolvente, 

se obtendrá un procedimiento que cumpla con estos requisitos. 

La cantidad de cal afiadida a la soluci<5n varia ampliamente con las diferer

tes condiciones, pero una cantidad aproximada para casi todos los crudos que se

manejan en el pals oscila alrededor de 3- 12 % en peso de la cantidad de crudos

alimentada- Esto por supuesto depende del tipo de crudos, de la concentraci<5n de

la soluci6n, del tipo de soluci6n ( aguas madres o licores nuevos) y del uso o no

uso de agentes auxiliares de la defecaci6n. Sin embargo, la adiciJn de la correc

ta cantidad de cal es un factor esencial en una buena elarificaci6n. :,:uy poca

cal proparcionar-A una pobre sedimentaciSn y un licor nebuloso, as! como una can- 

tidad excesiva de cal dará licores obscuros, incremento en las substancias gomo- 

sasy exceso de cenizas d bido a sal -es cálcicas disueltasg cosechas pobres y muy
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impuras de cafeína, pérdidas del alcaloide por excesiva alcaliniclad, mayor oclu— 

si6n en la torta de lodos, dep&sitos e incrustacioneB en el equipoy ete. Esto

obliga a un riguroso control en la determinaci6n de la cantidad de cal a afiadir; 

para ello puede recur -.-Irse a varios métodos de análisis: colorimétricos9 titulo— 
métricos y Dpor control de pií, mismos que en forma detallada se enuncian en el ca
pitulo referente al análisis y control de calidad del presente trabajo. 

Un fenSmeno muv especial observado en casi todos los procesos de clarifica

ci&n que emplean la defecacic5n con cal consiste en el hecho de que el pH dismi— 
nuye en el calentamiento. Es decir, se maniefiesta una disminuci<5n en la cantidad
de cal disuelta, un poco por la mayor insolubiliciad de ésta al aumentar la temit
ratura y otro PocOY segilti Honig y Xhinovsky9 como una funci<Sn de la cantidad de
fosfatos presentes ( como P205 ). Licores de mis contenido de foBfatos muestran

una diferencia mis marcada en el pR antes y después del calentamiento, que aque— 
llos defeicientes en fosfatos - 

Estos autores modificaron esta aseveraci6n en el sentido de que, " si el P11

antes de la ebullici1n se eleva a alcalinidadas donde el fosfato tricálcicO se

forma directamente ( sobre pH 8 ), la calda de PH será menor que a más bajos valo

res de pH, donde se forman primero los fosfatos ácidos y después camhin a fosfa
to tricilcico en la ebullici¡Sn". 

En ambos casos, varios autores corroboran la afirmaci<Sn de que el conteni— 
do de fosfatos constituie un factor importantisimo en la eliminaciSn dA exceso
de cal, auxiliando así* a lina ínejor clarificaciU. Esto ha servido como base para

el uso de un auxiliar como el ácido ortofosfSrico 0 inoluso el mismo P205' gene— 

ralmente usado como abono, para ayudar a la defecaci¿n. 

La temperatura a la cual los licores son calentados en la clarificaciSn

puede variar muy ampliamente, dependiendo si la operaci6n se realiza a presiin
atmosférica, en cuyo caso el valor máximo ser! el del punto de ebullici6n de la
soluciSn en el sitio de localizaci¿n de la planta, ésto es alrededor CIC 91~ 1000C

95' C para las pruebas realizadas pare, este trabajo), o bien si este calentamien

to se realiza en recipientes cerrados, como es caso de los cambiadores de calor
concéntricos9 e . n los cuales pueden alcanzarse temperaturas superiores. Un calen— 
tamiento por encima del punto de ebullici6n del lugar proporciona un mejor Y mis

rápido asentamiento y un lodo más compacto, aún cuando un éxceso puede provocar

obscurecimiento 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 deberán ser menores del máximo ( 40 % a 1001C), debido a que cual

quier enfriamiento durante las operaciones de filtrado, sedimentaciSn, etc., PL l

de provocar cristalizaciones indeseables y, por tal, un calentamiento hasta el
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punto de ebullici<5n ser--' casi siempre suficiente. 

Un aspecto importan -Le de la clarificaci(5n estriba en el hecho de determi- 

nar el momento adecuado para alimentar la cal9 ésto es, antes o después del ca- 

lentamiento. Eemos dicho acerca del casa en el que la alimentaci6n es anterior a

éste; si la ali:.r.entaci(Sn de la cal se rea -liza en caliente, después de calentar

la soluci6n a abuilici6n o ligeramente abajo de¡ punto de ebullici6n para evitax

el espumado, se estará aprovechando el hecho de que ciertos coloides ( alb1minas

y silicio hid-ratado) son precipitados por el calor al ph normal de los licores, 

consiguiendo incluso que las breas se separen más claramente de la solucí6n, i'lo

tando sobre el 1_`quido caliente y permitiendo ser arrastradas fácilmente por la

lechada o permaneciendo ocluidas. en la llamada " costra" que se forma en la super

ficie de los licores defecados. le esta forma, se requerirá menor cantivad de ca

y

15 a 20 . menos), se observará más rárido asentamiento de los lodos y, lo que

es más importante, se hará innecesario un enfriamiento parcial de los licores

después de la disolucic5n de los crudos, que como Lemos mencionado se realiza en

caliente, para realizar la adíci6n de la lechada. Sin embargo, el mayor inconve- 

niente estriba en el gran peligro de la formaci6n de espuma, que puede ocasionar

derramamientos de las pailas? con las subsecuentes pérdidas; y además el peligro

de que con la adici6n de la lechada fria y con el tiempo de sedimentaci<5r. se reb. 

se el llmíte de temperatura recor-endado para la no cristalizaci(5n, esDecialmente

en el caso de la alimentacién a licores enfriados parcialmente. 

De acuerdo a Honig, se elimira2r%ln mejor los sulfatos y el silicio conten.~ 
do en los licores a más bajos valores de pE ( pudiendo ésto ser favorecido con la

ad_1ci<5n de un poco de ácido, para la misma alimentacián de cal). 

El abadir la cal en d<5sis o i'racciones puez e constituir un método que favo

rezca una mejor clarificaciin. Esto implicarla varias etapas sucesivas de trata- 

mientos con cal y calentamientos. El pHy una vez más, constituje el lactor regu- 

lador del Droceso. Esto se recomienda para crudos de naturaleza altamente color¡ 

da y contenidos de breas y gomas excesivos. Pueden hacerse incluso combinaciones

de tratw¡ientos separados de fracciones de la soluci6n ( por ej. 4C y 60 b) con

cantidades diferentes de cal, lo que proporcionará diferentes pE, y después rnez- 

clarlos para obtener un conjunto de pH intermedio, pero que proporcionará : i) ejore.- 

calidades. Esto muy bien puede aplicarse a los puntos de mezcla de a,-uas niadres

con soluciones de crudos* Las ventajas de ¿ sto son: más rápida sedimentaci6n, 

35 o menos cal requerida que en el procedimiento en frio, mayor eliminaci6n de

substancias orgánicas arrastradasg reducci(5n del volumen de lodos, lo que permi- 

te una mejor y más fácil decantaciSn, y major cantidad de producto recuperada en

licores inalesy mayor claridad en los licores9 poco equipo adicional requerido
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para la mejor eficiencia de clarificación que se observa. Este proceso es usado

con mucho éxito en la industria azucarera y demostró gran éxito en las praebas

realizadas en el laboratorio para el presente trabajo. 

Un aspecto importantisimo del proceso de defecación consiste en la elimina

ci6n de los lodos. El método de agitación de la masa precipitada puede determinar

el grado de calidad y claridad, ya que si éste es demasiado vigaroso después de
haberse formado el lodo, puede provocar un desmenuzamiento de las partículas que

lo constitWien y evitar su asentamiento. Sin embargo antes de la form;aci¿Sny ésto
es durante la adición de la cal, es sumamente benéfico. 

La experiencia de muchos investigadores en las diferentes industrias olari
ficadoras coincide en afirmar que el manejo de los lodos es vital para el proce- 

so.. ásimismoy un proceso adecuado de decantación evitará en lo más posible la
ruptura de la masa de lodos al extraer el licor clarificado. Una forma magnífica

de realizar ésto consiste en la utilización de sedimentadores continuos, en los
que las dos operaciones9 sedimentación y decantación, se realizan en forma casi
simultánea. Los sedimentadores clarificadores Dorr son un ejemplo de éstos. 

En la dii esti&n en frío se recomienda permitir de 10 a 20 minutos de agita
ción continua, tras baber alimentado la cal. Segán Davies y Yearwood, ásto Pro- 
porcionar! un incremento en la pureza, un decremento en las cenizas y una canti- 

dad de calcio disuelto mis pequeña, alta velocidad de sedimentación y volInenes

finales de loclos menores. 

Una vez realizada la decantaciM, los licores clarificados se hacen pasar

por filtros previamente calientes y, si es posible, preparados con filtroayudas

o placas adsorbentes, para elimina el resto de los lodos que puedan ser arras- 

trados en los licores y afina la eliminación de colores, llevándose luego los

licores a los cristalizadores y, posteriormente, a una centrifugaci6n para sepa 

rar los cristales as! obtenidos de las aguas madres. 3e acostumbra lavar la tor- 

ta de los filtros con agua -limpia caliente para recuperar los cristales de cafel

na que hayan podido ser ocluídos en ella. 

Los lodos pueden ser tratados en diferentes formas: filtrados sencillamen- 

te para privarlos de los licores que hayan retenido, siendo deapués lavados abun
dantemente con agua caliente para recuperar la cafeina ocluida ( que llega a ser

hasta de un 10 j! en peso de la torta), y después son eliminados; o bien, después

de esta , rimera filtración son redisueltos en agua caliente ( acidulada o no), i:I

sedimentados y refiltrados. Las aguas de lavado y los licores as! obtenidos de
la redisoluciin de lodos NO SE 1,MZCLAN CON LOS LICORES EMTRAIDOS DZ LA DECANTI- 
CIoN P= WIU, ya que éstos se diluirían demasiadol además de que se impurifica- 
rían con los ooloides que estas aguas de lavado hayan podido arrastrar. Otra cos
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tumbre es tratar estos lodos en un nuevo proceso de clarificaci¿r con más defe— 

cante o incluso con la ayuda de otras substancias como los carbones ads, rbentes. 

Los filtros utilizados en este tipode - ratamientos son generalmente del ti

po de placas y maroos alternados ( prensa), siempre que tengan la capacidad ade— 

cuada para retener las tortas que se obtienen. 

Un diagrama aproximado del proceso de defecaci<Sn con c&1 utilizado para

las pruebas experimentales a nivel laboratorio y de Planta Pilotoy se anexa. a

contínuaci(5n en la figura 3- 3 - 

3. 2- 3- 3 UTILIZACION ! E AIIJ L42FS 7,N LA Dv- ECACION. ACIDOS Y BASM. 

3. 2- 3- 3- 1 ACIDO FúSKRICO. EL ROL IS LCS FOSFATOS. 

Un g -ran nilmero de investigaciones se han hecho en las industrias refina

doras, muy especialmente en la azucarera, para tratar de explicar los fundamentos

te6ricos y la naturaleza de los precipitados durante la defecaciSn. Uno de los
puntos que han recibido marcado interés es el referente a la funci6n de los fos— 

fatos disueltos en los licores de productos vegetales. 

Walker indica que la adici6n de fosfatos- al suelo como abonos, incrementa

el contenido de ácido fosf6rico en los productos vegetales y, por tantoy en los

licores de extraccion acuosa de éstos. En general, es reconocido el hecho de que

los foslatos juegan un papel muy imporiante en la formaciin de los frutos y flo— 

res de los vegetales, por lo que constituyen un elemento miW utilizado en las

técnicas de abonado de tierras. 

Un vegetal proveniente de tierras pobres en fosfatos se mostrará pobre en

conteni.do de éstos. Pues bien, repetidamente se ha estipulado el hecho de que

los licores pobres en P205 proí)orcionan licores que sedimentan deficientemente, 
cuando son sujetos a la defecaci6n. De acuerdo a Bond9 l aine Keane. y Ec Allipq

el P2 05 es el factor imíDortante para la eliminacion de los coloides, cuando se

ahade cal a un p---,. dado, y que es indiferente si éste está PreseZ' te en forma natu
ral o es aEadido artificialnente al licory para obtener un resultacio satisfacto— 

rio. 

Honig afirma incluso que como factor de elarificaci6n, el P205
presente es

segundo en importancia solamente después del PH. Pero R. H. King hace notar que

los iones férricosi aluminicOs Y siliciOOS9 son precipitados cuando se añade cal, 

formando un precipitado auy gelatinoso que ocluye una cantidad considerable ffie
materia or¿.nica, axín cuando coincide en considerar que la cantidad de fosfatos
es el factor limite de la clarificaci6n. 

De acuerdo a estas afirmaciones, es conveniente mencionar aquí que la adi— 

ci<Sn de alguna forma de fosfato soluble a los licores deficientes de l 205 Se ha
convertido en una práctica muy usada en el mundog en casi todos los Procesos que
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involucran clarificaci6n por defecaci6n. Resulta rues sumamente interesante cons

tatar la veracidad de tales estudios para el ca, o específico de la relinaci6n de

soluciones de cafetna. Para ello, en el transcurso de la elboraci6n del presente

trabajo se realizaron pruebas cualitativas y cuantitativas del rol de los fosfa— 

tos. Sin embargo, en lo referente al oontenido de fosfatos en los multiPles tipos

de crudos que se utilizan en el país para la refinaci6n de cafefna es natural es

tipular que constituye un trabajo sumamente comp- ejo debido a la heterogeneidad

de éstos. Podemos afirmar que en general aquellos provenientes de cafés verdes o

tostados extraldis por medios acuosos oontendx-án mayor cantidad de sales disuel— 

tas que aquellos provenientes de procesos que utilizan solventes orgánicos. Para

darnos una idea de la proporci6n esperada de fosfatos en los crudos recurriremos

a las tablas del capítulo 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 tos -cado se— 

r! de aproximadamente 0- 51 - lt. De silicatos tenemos 0. 023 y 0. 019 % respectiva— 

mente. Si consideramos que, de acuerdo a estos autores, la cantidad recomendada

de fosfatos deberá ser de más de 300 Ppm ( 0- 30 Q Y segán Mo AMP Y Bomonti ma— 

yor de 350 ppm ( 0. 35 %), se observa sumamente litil y necesario incluir en los mé

todos de control de calidad del proceso el aj3á isis del oontenido de fosfatos

que los crudos tengan, porque es obvio suponer que no todo el Dorcentaje menciona

do es extraido de los granos. Este método de análisis se incluye en el capitulo

V del presente trabajo. 

Podemos de antemano estableoer que los factores más importantes para esta— 

blecer una valoraci6n del incremento de pureza durante la clarificaci6n son. el

contenido real del alcaloide, la coloraci6n de los cristales, la ooloraci&.n de

los licores. Es muy importa" e llamp la atencion respecto al hecho de que puede

asegurarse de que en cualquier tipo de - proceso de refinaci6n existen pérdidas

del alcaloide por oclusi<Sn, por imposibilidad de extracci6n extrema de éste de

los licores negros, por adsorci¿n en los precipitados, etc., pero también exis— 

ten las posibles pérdidas por descomposici6n del mismo, dada la naturaleza del

alcaloide y de los reactivos que se utilizan para su refinaci6n. En la defeca— 

ci6n con cal, si existiera un Bobretratamiento por mala agitaci4sn. o por adici6n

en exceso de defecante, la base fuerte y el calor proporcionan un, medio de deboom

posici6n por oxidaci6n, aún cuando para que ésto ocurra es preciso reconocer que

las condiciones requeridas son más drásticas de las que el proceso proporcionaj

deben ai1n tomarse en cuenta. Puede entenderse g- neralmente oomo una medida del

aparente incremento en la pureza un decremento en la coloraci6n de los licores

durante la clarificaciin o en la evaporaci6n, como el resultado de la elimina— 
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ci6n de siliclos ( las impurezas disueltas) 9 lo cual es factiblel pero tambián pue

de ser indicativo de la destrucci6n de s6lidos7 lo cual es pocas veces considera

do. En todo caso debe evitarse siempre la posibilidad de esto ultimo, no alcan— 

zando nunca las condiciones peligro -as que favorezcan la ciescomposici6n d-e'l alca
loide. 

La adiciin del fosfato es pues de un apreciable valor. Este puede ser aEadi

do en la form de triDle fosfato en polvo, como asbulital sumaphos9 etc. i clirec— 

tamente al tanque de disoluci&n, previo a la adici6n de cal. 0 bien en la forma
de una suspensi3n de 12 a 150Bé, en proparci&n aproxim da de 100 p1n de los cru— 
dos ,; IiF-entados ( o sea 1 kg aproximadpm nte para cargas de una tonelada de crudos
Puede añadirse parte en la soluci(Sn en frio y parte en el licor ya caliente, 

wuax¡' 

do se realiza la overaci6n defecante. 

Otra forma de aHadir los fosfatos es directamente en la forma de ácidiz> fOs
f<Srioo diluido. Esto proporciona un reactivo mucho más puro, excento de substan— 
cias extra que pudieran causar un efecto negativog como los nitratos, cloruros9

e-uc. En este procedimiento una soluci6n de E 3 PO 4 1 N se adiciona para alcanzar
un pE de 2- 5- 3- 5 ; posteriormente se ad-iciona el defecantoy Para Por 111tim0 Pro— 

ceder a la separaci6n de! conjunto de iodos y espuma. El icidO fosfSrico o el
fosfato aRadido se utilizan como un complemento más que como un reemplazo. :

e'ce

estudiarse adn completamente su utilizaci6n con objeto de llegar a proporcionar

una amplia gama de variantes y datos acerca del uso de tan iltil auxiliar en la
industria de la refinaciSn, ya que lamentablemente la informaci5n es extensa pera
ai1n muy defí- iente y a pesar de lo halagilePío de los resultados en las ex-perien— 
cias del presente trabajo, la recopilaci<Sn de tan ex -tensa infor-iaci n sobrepasa
las intenciones especificas de! m smo. Podamos sin embargo proporciOnIr una COMDa
raci6n con carleter eua-Ditativo del uso del joido fosf6rico con respecto a la de
fecaci6n sencilla: 

VFMAJAS 3 1) Licores más claros. 

2) ',. Iayor eliminaciin coloidal, 

3) Menos sales cálcicas disueltas en los licores. 
4) rápido asentamiento de los lodOs- 

5) rápida filtraciJn de los lodos - 

6) 1,11ejor calidad del producto cristalizado. 

7) Mejor aprovechamiento al tratar materiales de baja ca- 
lidaci, tanto crudos como aguas madres sucias. 

DLZ= AJAS 1) Mayor yolumen de los lodos, lo cual puede implicar pro
blemas si el equipo no es lo suficientemente grande. 

2) «", Iayor oonsumo de cal. 

9 9



3) ~ or - st- 

4) B1 fosfato tricálcico es un precipitádo gelatinoso y cli~ 

fIcil de filtrar, por lo que requiere del uso de filtro - 

ayudas. 

Un diagrama descriptivo del proceso utilizando fosfatos se anexa en la fi - 

Nm 3. 4 - 

1. 2- 3- 3. 2 USO DE ACIDOS PARA I-TMMIUR LOS EXCESOS IE CAL EN LA DEFECAC10N. 

CA11BONAT,LCION. SIWITACION. SULFATACIOlí. 

Como se ha mencionado, la cal por si sola constituye un medio de clarí

1. . . icacion sumamente efectivo, pero también se ha dicho de sus limitaciones. Para

lar soluci<Sn a éstas, en las diferentes industrías refinadoras se han llevado a

iabo numerosas modificaciones a lce procesos de dcfecaci6n; la más importante con

siste en la neutralizaci6n del exceso de basicidad provocada por la cal en la so

Lucic5n, con objeto de eliminar los excesos de ésta y además procurar mayor clari

lad a los licores. Entre los principales agentes, casi todos de naturaleza ácidag

3e cuentan el bic5xido de carbono, el bi(Sxído de azufre y el ácido sulfárico. 

1. - CARBOYIáTACION. 

El uso del CO2 como agente neutralizador tuvo su origen en la industria
refinadora de az-ácar de remolacha, por Perier y Possoz, en 1859- Está basado en

La siguiente reF-rici<Sn química: 

Go 2 * Ca( OH) 2 % cacc, 3 + " 20

Es decir, con la adici6n del 00 2 se forma un precipitado insoluble de cax- 
Donato de calcioy el cual atrapa también gomas y materia coloridal' a¡ la reacci4sr, 

se mantiene alcalina, proveyéndose as! de un marcado incremento en el grado de

larj.ficacion. El precipitado asi formado es granular y fácilmente fi-ltrable. Es

a carbonataci6n puede ser hecha en una etapa o en doble carbonatagi6n. Esta 111- 

ima se basa en un fuerte tratamiento oon cal, seguido de un primer tratamiento

wn CO, 2 , dejando adn fuerte alcalinidad, filtraci6n, un segundo paso de CO2 has - 
a la acidez, ebullici<5n y filtracitn. 

Un faotor importante en la carbonatació5n es la temperatura, la cual debe

ier mantenida entre 50- 60<IC para máximo aprovechamiento del bi6xido- 

El uso de la doble carbonataci6n puede fundamentarse en la observaci6n de

Lus si la acci<Sn del CO2 se llevara hasta el limite, las sales insolubles de cal
3e descompondrían y serían reclisueltas en los licores al aumentar la temDeratura
r alcanzarse el equilibrio en' la reacci6n. Entoncesi si se detiene la reacci6n en

in grado de alealinidad deseado puede evitarse la descomposici6n, ' ya Wue el plí

io habrá alcanzado la acidez necesaria para tal descomposici6n. Una vez filtrado, 
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lo cual elimina estas sales junto con el resto de los lodos, puede continuarse

con la carbonataci6n, lo cual se llevará hasta r_,ácticamente la neut- alidad o
un poco del lado ácido. 

Otro aspecto interesante de este proceso es el hecho de que grandes peda- 

zos de cal mal mezclados, que pueden tender a disolverse lentamente después de

la primera carbonataci<Sn, pueden ser eliminados con la segLmda. 

Una variaci6n del sistema mencionado consistiría en alimentar sámultánea- 

mente la cal y el CO27 para mantener la alcalinidad baja; ésto evitaría espuma- 

do y la formaci6n de precipitados gelatinosos de carbonatos de algunos azúcares

disueltos. 

El CO2 puede adquirirse en tanques a presi<Sn, en forma liquida, J ser ge- 
nerado en la planta, a partir de piedra caliza. 

En general, la carbonatación es una oreraci6n por lotes, realizada en tan

ques hervidores que deben tener un amplio margen de capacidad y medidas de seéi2
ridad tendientes a evitar la espuma, ya que al principio ésta se produce abundan

temente y debe ser eliminada. Si se usa una segunda carbonataci6n la diferencia

de altura deberá ser menor, ya que el espumado es rrácticamente despreciable. 

Generalmente se recomiendan los tanques cilíndricos de a:cero, de fondo o¿nioo. 

El CO2 se alimenta por abajo, lentamente y pruyocando Iburbujas abundantes Dero
muy pequeBas9 para favorecer el contacto entre el gas y el liquido lo mejor po- 

sible. Para ello se debe contar con distribuidores del gas, as! como una buena

agitaci6n. Además, estos tariques deben estar provistos de una cubierta que con- 

duzca a una chimenea o a una línea de recirculaci6n del Sas, para eliminar éste

una vez que baya pasado a través del licor o para recircularlo, segL*m convenga. 

El disnositivo antiespumante puede consistir en el uso de tubos perforados a

través de los cuales se sopla agua o vapor a presi<Si, en un plano horizontal so

bre la superficie del licor. También puede recurrirse al uso de antiespumantes

químicos como la vaselina, el dodecilbenceno, la mezcla Twin -Span, etc. 

La carbonataci6n puede también intentarse en forma continua, si el ritmo

de producci6n lo requiere, prolongando el contacto entre el CO 2 y el l' oor lo
más posible, media - te el control del flujo de éste último, 

Es claro que el grado de eficiencia de este procedimiento en general depen

de principalmente de la superficie de contacto entre el. gas y el licor, así* como

de la duraci6n de este contacto. Consecuentemente, hay dos factores que influyen

en su eficiencia: 

1) El sistema de distribuci6n del gas er la masa del liquido. Mientras más

peque7As sean las burbujas y más numerosas, mayor srará el área de contacto. 

2) La longitud de la trayectoria del gas desde la tuberia de Cistribuciin
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a la superficie del lioor. As! para tanques ordinarios equivale a la profundidad

del tanque; no así para los casos de carbonataci6n oorttinua. 

La eficiencia no es perfecta, ya Tus siempre habrI abundantes pérdidas de

gas debidas a la mala distribuci6n de éste y a la temperatura del lioor, que im— 
piden una buena disoluci6n del gas, provocando por el oontrario abundante espuma

El principal inconveniente de este proceso, oon respecto al ordinario con

cal exclusivamente, es el alto costo en equipo e:_tra requerido, así oomo el de I
o las materias primas que requiere. su uso está pues 16gicamente restringido a
los casos en que se disponga de los materiales para la fabricaci6n del 0029 oomo
el coral y la piedra caliza, ya que en otro caso resulta suma:nente caro, especia. 
mente en el m" tenimiento. Para un producto caro oomo la cafeína, s(Slo una alta
reouperacio5n y produaci6n podrían absorver el costo de este prooeso. Un estudio
econ¿mico, costo vs. efíoiencia, determinará la factibilidad de su uso- El dia— 

grama del proceso se muestra en la figura 3- 5 - 

II.— SULFITACION . 

Un agente sumamente utilizado para la neutralizaci6n de las solucione
tratadas con defecantes alcalinos es el biJxido de azufre, forma gaseosa anhidra

del ácido sulfuroso. La acci6n del SO2 en los lioores puede resumirse como sigue
1) Eliminar las materias coloridas ( una propiedad común a TODOS los ácido

2) Reducir los oompuestos férricos que se tienen en los crudos- a compues— 

tos incoloros. 

3) Eliminaci¿n de los restos de cal como sulfitO cálciCO* 
El sis. ema más usado para la sulfitaci6n es el llamado Sistema ~ z, en

el cual se utiliza un tanque rectangular dividido en dos compartimentos desigua" 
les y conectados entre si. Se alimenta el lioor en el más pequeño. De allí es el
vado por medio de una bomba que lo lleva a un aspirador del S021 en forma pareci

da a un eyectorg que aspira el gas sulfuroso de los tanques almacenadores o de
los hornos productores, y la sulfitacit5n se realiza por contacto y mezclado en

unq columna descendente, que regresa el licor al tanque defecador, en un Procesc

mis o menos continuo. 

Otra forma de sulfitaci6n consiste en alimentar el SO2 en forma líquidal
por una simple introducci6n de éste en la línea que conduzca al lioor a la sali- 
da de los defecadores en ruta hacia los filtros. El uso de' S02 liquido presenti
por supuesto varias ventajas, oomo son la eliminaci6n del exceso de equipo requ! 
rido para mantener el proceso Y el permitir una gran eoonomía de azufre. Las P' 

didaB de S02 son además muchísimo menores ( de 0- 5 4 en este caso, por casi 35 % 
en el caso gaseoso, según promedio de datos de la industria azucarera). Ademásq
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por suPesto la adquísici6n del So 2 en forma lfquida será mucho más fácil que la
del azufre, si no se encuentra la planta refiriadora cercana a un centro produc>- 

tor de éste. 

Los procedimientos de sulfitaci6n se basan en los siguientes pasos, para

purificaci6n de licores du cafeína: 

a) Procedimiento en frio: i) Sulfitar hasta pH de 3- 4 - 

ii) Adicionar cal hasta PE 7- 8

iii) Bombear a los defecadores. 

iv) Calentpr a ebullici6n. 

v) Sedimentar. 

M licor en los calentadores estará neutro o ligeramente básioo. 

b) Procedimiento en calientes Como la sulfitaci6n involucra la formaci6n

de sulfito cálcico y esta i - al es mis soluble en agua en frIo que en' caliente, e

puede tener el incoxreniente de que se depositen los cristales de sal en las pa

redes de los calentadores, en la sulfitaci6n en frio. La minima solubilidad del

sulfito de calcio es aproximadamente a 75' C. Entonoes se recomienda: 

i) Calentar a 70- 80* C- 

ii) Sulfitar hasta PH 3- 4 - 

iii) Defecar con cal hasta PH 7--8 - 

iv) Calentar a ebullici6n. 

v) Sedimentar. 

Otra posibilidad serlai i) Calentar a 75' C- 

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

iii) Sulfitar a PE 7 - 

iv) Calentar a ebullici6n ( para eliminar sal

v) Sedimentar. 

Desde el punto de vista de la eliminaci4Sn de color y col->idec, éste lilti- 

mo parece ser el mejor método. Las cantidades de S02 y cal requeridas son inclu
so menores. Este método se emploj en el laboratorio ilriicamente a nivel cualitat

vo por limitaciones técnicas en la generaci6n del S02* 
o) Sulfitaci&n en defecaci6n fraccionada: La sulfitaci6n en caliente es a

veces usada con éxito en la clari2icaci(5n de aguas madres, mediante la variacid

de usar fracciones de cal¡ i) Predefecaci6n ( pH 8- 9) 

ii) Calentamiento a 800C. 

Sulfitaci6n a pH 5- 6 2a. defecacién pE

iv ) Calentar a ebullici6n. 

v) Sedimentaci6n. 

105



En el caso de - las a&.uas madres, debido al bajo contenido de solídos, los

prooedimientos en frio de defecaci6n son mucho má£ fáciles que la mayoria de los

procedimientos en caliente. 

Vemos entonces que la sulfitaci&n puede ser hecha antes o después de la adi

ci&n de la cal, siendo 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 sedimentaci6n y el volumen de los lodos depende de 1p reacci6n del me

dio en el que se forma el precipitado: 

i) Si éste es formado en medio alcalino, será hidratado, aumentando con

ello el voldman de los lodos. 

ii) Si se forma en medio ácido, la velocidad de sedimentaci6n será mayor Y

los lodos más comDaCtos. 

En la práctica, de lo observado en prueb" cualitativas, podemos aseverar

lo siguientes

1) Defecaci6n antes de aulfitgr: La sedimentaci6n es lenta y el volumen

de los lodos más grande. Si se realiza un predefecaci4Sn en caliente las desven- 

tajas disminuyen. 

2) Sulfitaci4n antes de defecar: Este proceso se observa preferible, espe- 

cialmente en el caso de crudos muy breosos. jos lodos formados fueron muy compa:c

tos. En general se aprecian caracteristicas similares a las observadas si se adi

ciona ácido fosf&rico. 

Para una buena ooagulaci<Sn de las impurezas se reoomienda que, antes de la

adicii5n de cal, se realica entonces la sulfitaci6ny bien sea a elevada acidez

PH 3- 4) y baja temperatura ( 5" OOC) o a baja acidez ( pH 5- 6) y alta temperatu- 

ra ( 70- 80' C). Algunos autores sugieren incluso una simultánea adici6n de cal y el

S02* 
VMAJAS DE LA SIMPITACION COrí RFUECTO . 1 LA EEFECACION SWIE - 

1) Los licores sedimentan más rápidamente. 

2) Las aguas madres son menos coloridas y olorosas y además pueden concen- 

trarse m¿ s fácilmente. 

3) Se observa mejor cristalizaci6n ( su -bita y mis blanca). 

4) llarcada mejora en el color de los cristales una vez lavados. En el caso

de la defecaci<Sn tienen tonalidades dosde verdosas hasta grises. En este laltimo

caso, da colores desde grises hasta blanco brillante. 

5) Dismizlucién de los tiempos de elarificaci<5n y hervido. 
6) Ligera ganancia de la capacidad de centrifugadop ya que la masa de los

cristales es más compacta. 

lo- 



Entre las desventajas se cuentan: 

1) Mayores dep5sitos en los calentadores ( de sales cálcicas). Puede evitax

se calwitando, pero implica un L-leremento en la superficie de calentamiento requ

rida.. Sin embargo, ya en los concentradores de aguas madres se disminuyen muchI- 

simo los dep6sitos. 

2) Mayor costo tanto en el ecuipo como en las materias primas, así como en

la necesidad de mantenimiento por corrosi6n de 1L. 3 equipos. 

III.- SULFATAMIN Y SULFURACICI: . 

El uso de R2SO4 o incluso del ' L2q en vez de S02 proporciona resulta- 
dos similares. Sin embargo la corrosi6n y el coto es mayor. Ambos ácidos son mi; 

fuertes 0 no pueden ser fabricados en la planta refinadora. 

El loido sulfdxico es líquido, muir soluble en agua, por lo que su alimenta

ci6n se torna surinmente fácil, siempre y cuando se tómen las debidas precaucio- 

nes en la elaboraci6n de la m.ezcla agua-mácido. El uso de soluciones dil- uIdas pe- 

ro valoradas facilita también el control de la alimentaci6n. Sin embargo hay pe- 

ligro de la descomposioi6n del alcaloide si las condiciones se tornan muy drásti

cas. Los equipos pequieren de mayor proteocidn contra la corrosi6n. 

El acido sulfhídrico es más utilizado a incluso ha sido recomendado en la

defecaci&n con subaostato de plomo para la obtenci6n de m3,feina á partir d-_1 té

ver capitulo II). Sin embargo, presenta drsventajas como su fuertá olor nausea- 

bundo, que se mantiene en las soluciones y en los cristales hasta que _' stos son

secados. Esto obliga al uso de agentes antiolor como los carbones deodorizantes. 

Alguno, autores recomiendan taír.bi4n el uso de sales sodicas de los acidos

sulflirico, sulfhidrioo, carb&nico e incluso acético, para la neut---alizaci6n de

los excesos de cal en los licores clarificados. El ácido acético también cuenta

con algunas recomendaciones, aunado al hecho de que en el país existe un procesc

industrial de refinaciSn de cafeína que lo utiliza para neutralizar licores tra- 

tados con Slonlis. 

Para efectos del desarrollo del presente trabajo se utilizaron solamente

los ácidos sulf,*=ioog sulfuroso y sulfhídrico, siendo el primero el que present 

mayor acilidad de manejo a nivel laboratorio. En la figura 3. 6 se muestra un di

grama ti, ico de las oreraciones involucrando neutralIzaci6n con ácidos. 

3. 2- 3- 4 OTROS IM—CA171ES UTILIZAMES- 

Además de la cal como principal agente defecante podemos mencionar al

acetato ae plomo, al subacetato de plomo, al acetato de zinc y al ftido de magnj

sio. 

El aoetato de plomo y el subacetato de plomo son dos magníficos defecanteE

Entre susprincipaleB ventajas se ou.entan: 
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1) La clarificaci&n que se loZra con ellos es extraordinariamente mejor

que con la cal, siendo los licores más transparertes y de ligero tinte amarillen
to. 

2) Los lodos, de color verde grisáceo, son fácilmente filtrables, aunque en

ocasiones, especialmente al tratar crudos resinosos, se vuelven gelatinosos, re

quieriendo entonces de filtroayudas. 

3) Las sales de plomo que quadan en exceso son mucho más fácilmente elimina

bles con la adici6n de SO21 J' 2SO4 y con H2S' o sus sales s6dicas. El ácido sulf
hidrico es el mis utilizado por ser a su vez eliminable de la solucion por ca— 

lentamiento o con el uso de pequefias cantidades de carb<5n deodorizante. 

4) La operaci6n de defecaci6n puede ser hecha en forma más senoilla por adi

ci&n directa del polvo de la sal de plomo al lioorg o puede también hacerse uso

de una lechada. Además puede realizarse en frío o en caliente ya que la canti— 

dad de espuma generada—es menor. 

5) Los oristales de cafeína de la primera cosecha son ligeramente amarillen

tos por la oclusi6n de un poco de liquidos madres, pero con buen lavado pueden

oonsiderarse mejores que los obtenidos por medio de la defecacil5n con cal. 

6) Las aguas madres son de color amarillo transparente y fácilmente concen— 
trables, alan las que han sido neutralizadas cc -i ácido sulfiSrico. 

7) La recuperacic5n para, un primer paso es mayor oon el uso de las sales de

plomo. 

8) Los pH resultantes en la defecaci6n nunca son tan altos como en el caso

del uso de cal. Incluso, las soluciones son casi neutras, evitándose con ello

las posibles pérdidas del alcaloide por descomposici6n. 

Por supuesto, las -sales de plomo también cuentan con desventajas, entre las

que podemos citar: 

1) Mucho mayor costo de las materias 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 nau eabundo en las soluciones ( a ácido acético) haciéndose necesario

eliminar el olor por adsorci6n con carb¿n. 

5) El — 0 de los ácidos baja muchisimo el pH de las soluciones, ya que se i l
quiere bastante a veces para neutralizar todas las sales de plomo que hayan podl 

do disolverse. Es por ésto que se corren mayores peligros de corrosi6n si los

equipos no están preparados para tal efecto. 

6) El uno de las sales de plomo y su alta toxicidad obligan. a un riguroso

control en la neutralizaci6ng as! como en el producto terminado para no exceder
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los 1:Uitas fijados por la USP para los metales pesados, especialmente el plomo, 

En ganaral puede afimarse qua las prueba, real. zadas fueron satisfacto- 

rías a este respecto, pero hubo necesidad de auxiliar al proceso con una etapa

de adaorci6n con carbón activado. 

A pesar de estos inconvenientes es inneirable la calidad y eficiencia de tE

les defecantes, por lo q: e han oonstituido grandes auxiliares en los numerosos

métodos ex:trantivos del alcaloide de sus fuentes naturales, oomo se ha visto en

el capitulo II. Un diagrama de bloques del proceso de clarificaciin utilizando

sales de plomo se anexa en la figura 3. 7. 

Otros defecantes también utilizables para la refinaci6n de cafeina son, 

oomo Zra &¡ Jimos, el acetato de zinc, cuyo efecto defer -ante sin ser tan m.arcado

oomo en el caso de las sales de plomo es también bas -an -.e bueno. Sin embar5o su

coeto es mayor, También el &xido de magnesioy b:ístante --9Coundante y baratoy alta

mente recomendado por la A. O. A. C. para los procedimientos ¡ e extracción ae la

cafeina del tamo y hojas del cafeto y de otros vexe-tales - r,..arana, etc. ), tam- 

bién se utiliza en la forma de .; na lechada. - in em-caron, su acción es tan a¿ lo

fisioa, ya que su pod-.r deooloran-te es menor, o inc- iiso a veces su presencia en

la cal comercial constitiXre un factor que acti5a en forma negatúra Daxa el proqe

so de defecaci4n. Por ltimo, este ~. ze presenta una -. ayor dificultad para su

neutralización, ya que parece ser más persistente. ap&reciendo impurificando ! oí

cristales de cafeina. 

Podemos afirmar a,_e, por todos conceptos, la zal y el si;Ccacetato de plomo

son los mejores defecantes obBervados en el desarrollo de este tra- ajo para el

tratamiento de licores de cafeina. - iendo por supL-esto la pri=era preferible al

segundo, por razones económicas y de seguridad. - Sin embargo es importante acla- 

rar que TNINGUN FROCESO DE !:, ZP-CACION JONSTITUa ¡ Ch 31 UISIO Ur M=ESO OP= O

Y Traco DE P171tIFICáCI0: 1 D21 w, CA3-EM, SINO QUE COIÍSTITUYE TAN SOLO 7-, rIAGNIFi- 

CO l RL.2;R PASU = T, ITAII= 2TM, SMIDO RECO= ABLE UN PASO SuBsECIT-21TE M- KAYOR

aF]2ZACIC-IT PARA LAS WEEC114 W,, C= TALES Y LAS AGUAS 31ADRES OBTEPITIDAS PCil = b

CáCIO11, YiDIEiDO ESTE 00USISTIR EN UIT PASO IB ADSORCION 0 BIEN UIi - 91, 27QUEO POS- 

TERICR CON ALGUN OTi£ A21SÍTE. LA - EFECACION FUF= AYUDAR EFICIE95L.I= A ALGAN

ZAR UITA D=. ía itPCUII.-oRACIQí DiZ PRODUCTO EN PROCESO AL MEITIR TRATAR LOS LICO

RES XAMS IZ UNA XAMaA SE: ICILLA, EFICAZ Y ECOlITOIl ICA, Y PERÍA.ITIR LOGRAR UN , aS

YáRCADO EZECTO CLA= ICA.NWE MS:E UNA ETAPA T= FRAIZA = PROCESO. s$ 

3. 2- 3- 5 LA SOSA QUSTICA CO?,10 IF-nCANIE Y AUXILIAR. EN W RrEFZ ACIOIJ IE CAJEINA. 

Un agente sumamente átil en la purificación de la cafeina es el hidAzi

do de sodio o sosa egustíca. Su acoi6n basificadora es muy conocida, pero ademáE

constitWe un excelente medio para preoipitar soluciones impuras que de otra foj
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ma no podr-lan cristalizar. 

Puede ser utilizada en la industria de la cafeina y en cualesquiera de laE

industrias refinadoras para favorecer la cristalizaci6n, cuando a pesar de que

la concentraci<Sn de soSlidos en una soluci6n sea la teoricamente requerida para

una cristalizaci6n, ésta no se realice, debido a que el contenido de impurezas

esa excesivo o el pH sea demasiado ácido cuando como en el caso del alcaloide

la solubilidad se incremente a pR bajos y disminuya al aumentar la alcalinidad

de la soluciSn. 

El uso de una cantidad adecuada de sosa provocará mis que una cristaliza- 

cijn, una precipitaci6n en el seno de la soluciin. Yor supuesto que la cosecha

así obtenida será bastante más impura que la obtenida por otros medios de puri- 

ficaciin, pero en realidad la misi6n de la sosa será en este caso la de priipi- 

tar en vez de clarificar. Incluso puede afirmarse que el uso de este alcali re- 

sulta en licores cada vez más obscuros y olorosos, pero de menor contenido del

alcaloide. 

La sosa no es entonces en sí misma un agente purificador, pero constitizye

un excelente aliado, para el control del pH, factor determinante de la mayoría di

las operaciones de clarificaci6n mencionadas hasta ahora, permitiendo loj_rrar re

cuperaciones por paso mejores que las obteniblas cuando se manejan soluciones

ácidas o incluso neutras, si éstas no se encuentran lo suficientemente excentaz

de impurezas que impidan la cristalizacix5n del producto, actuando como un preci

pitante vigoroso que aglutina los cristales permitiendo su filtracicSn o centri-f 

gaci(Sn más adecuadamente que cuand 6stos- se presentan en la forma de polvos fi

nos o agujas. La sosa se utiliza general -mente en combinaci6n con otros agentes, 

esiDecialmente los adsorbentes, tal y como se mencion6 anteriormente al tratar

ese método de purificaci6n. 

Un proceso que utilizara sosa y carb<Sn exclusivamente, se puede describir

oomo sigue: 

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

ii) -diciona carb<5n activado en proporci6n adecuada ( es recomenda- 

ble ver los datos proporcionados por las pruebas cualitativas y cuantitativas

del inciso anterior). 

iii) -'iltrar para eliminar carWn e impurezas. 

iv) Cristalizar por enfriamiento ( la. cosecha). 

v) Concentrar los licores madres desde 4 hasta 401,t de s6lidos. 

vi) Tratarlos con sosa para favorecer la cristalizaciin. 

vi¡) Tratar la ; DrJ-:nera cosecha y estos cristales sucios de ( vi) con

carb(Sn activado nuevo para obtener cristales USE. 
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vi¡¡) Los licores de ( vi¡) se llevan a concentrar y lusgo se crista- 

lizan y sus cristales se adicionan a los ¿Le! paso ( vi¡) paza secadoy si su pul 

za lo permite, o bien se reresan a tratam--ento adsorbente. En algunas ocasio- 

nes Duede auxiliarse a mayor recuperaci6n con sosa. 

ix) Los licores de ( vi) se tratan con el carb& de la primera adsor

cijn para clarificarlos. Luego se les concentra de nuevo, pudiendo mezclarlos

con los de la segunda cristalizaciin ya concentrados para tratarlos conjuntamen

te hasta su agotamiento por sucesivas concentraciones, cristalizaciones con au- 

xilio de sosa y aclsorcijn con carbones usados. 

x) El carb<Sn de la sc gunda adrorciin puede usarse como carbin rara

la primera atisorci& a lee cruclos o como agente adsorbente de licores madres. El

carb6n sucio utilizado varias veces se lleva a regeneraci n por tratamiento con

ácido ( para extraerle la cafeina) q después con álcali y luego por combusti6n. 

x) Los cristales jjE. del paso ( vi¡) se llevan a secado, molienda

y envasado. 

La sosa solo contribuye a precipitar más fácilmente los scSlidos y a neutra

lizar los ácidos orgánicos presentes en los crudos. 51n la primera etai)a, oon ur

pE alto será mucho más fácil la adsorcá n de las impurezal, obteniéndose una

eficiencia <Sptima por parte del carb¿ng el uual ayudwá además como un defecante

fisico. En la segunda etapa contribuirá la sosa a precipitar los sil dos disuel

tos en los licores concentraclos, incluidos los cristales de cafeina. El color

que tendrán estos cristales será más obscuro pero tendrán major consistencia y

podrán separarse de sus aguas más fácilmente y con un segundo tratamiento de car

bón activado adquirirán la calidad farmacopea. Las aguas serán más obscuras pero

con menor contenido de' alcaloide, y podrán ser posteriormente clarificados por

oasos adsor-bentes. 

Entre las desventajas del uso de sosa pueden contarse: 

1) - 4. umentan las pérdidas por descomposici6n del alcaloide. Es prudcnte re

cordar que la sosa es un agente oxidante muy fuerte, usado incluso en los análi

sis tipo Kjehdal por descomrosiciSn de sustancias nitrogenadas ( ver aiD! tulo V). 

2) Las cosechas de cristales obtenidas de esta forma son, aunque más gruaLO

sas y j_or tal mis fácilmente centrifugables, mucho más impuras y ooloridas. 

3) Los licores madres son muy obscuros y f9tidos Y su pH está entre 10' y
14- 

4) La concentraci<Sn de los licores es mis lenta, ya que el contenido de* s4S

dos ( sosa y otras impurezas) suspendidos y solubles es lLaYOr - 

En realidady aunque sí existe una defecaciin pi-opiamente dichag la parte
mecánica de arrastre , o existe en este casog ya que el álcali es suir.-mente so,, a
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ble en agua y por tal no existir! precipitaoi6n visible hasta que no disminiza

la temperatura. Es de recordarse el hecho de que en las cristalizaciones suce- 

sivas, las cosechas de cristales se presentan en forma de polvos difíciles de

centrifugar y las impurezas impiden la formaci6n de agujas o grumos más puros

del alcaloide. Es entonces cuando el uso de sosa favorece muchísimo esta forma

ci6n de cristales. 

Ls además muy importaxiLe wencionar el heche de que en las pruebas de la- 

boratoriog as! como las realizadas a nivel planta piloto, del uso de agentes

blanqueantes por oxidaci6n, como es el caso del agua oxigenada, mismo que se

tratará con mayor d ttalle en otro inciso del presente trabajo, se observ6 el

mismo tipo de cristales finos, por lo que al intentar el uso de sosa para prov10

car la precimitaci6n, el resultado de ello fue sumamente negativo, debido al ex

ceso de tratamiento oxidante7 provocándose descomposici5n parcial del alcaloide, 

mismo que se manifest6 por un acentuado olor a amoniaco, producto Ctimo de la

disgregaciin de la cafeina ( ver análisis Kjheldal, capítulo V). En la figura

3. 8 se presenta un dia¿rama del proceso de utilizaciSn de sosa. 

3. 2. 3. 6 OTROS ACENTES AUXILIA13ES MI LA W7-ECACION . 

Como mencionamos anteriormente, muchas veces los precipitados de la de- 

fecaciin constituyen lodos viscosos o gelatinosos muy difíciles de fUtrar, por

lo que entonces se ha recurridO al uso de oTros agentes9 entre los que se cuen- 

tan: las tierras diatomáceas, los filtroayudas a base de perlitas los carbones

d, hueso ( de alto contebido de P,, 0J, los filtros de carb6n activado ( CARBAC). 
En todos los casos se auxilia a la defecaci<5n con a, -entes adsorbentes que favore

cen no solamente la filtraci6n de los lodos, sino que auxilian además a una mejo

clarificaci5n. 

las tierras diatomáceas o kiesele7uhr son depoSSitos de f&siles hechos de

mifil ti les esqueletos microscépicos de diltomos y consisten de silicio casi puro

en una forma altamente porosa. Fueron introducidas a los procesos de refinaci&n

por Wiechmann, quien '. os sugirii como filtroayudas, siendo actualmente utiliza- 

dos en gran cantidad de refinerías en conjunci6n con la filtracisn a presi6n. 

El - roceso cie defecaci6n con kieselguhr consiste en neutralizar los ácidos

del licor con lechada de cal y d, spués añadir la cantidad requerida de kieselgub

mientras se calienta el licor hasta la ebullici6n. Los filtroayudas se mezclan

formando una lechada con agua y son bombeados a los tanques al igual que la cal. 

Sin embargo, pueden también usarse añadiéndolos er. forma seca, agitando adecua- 

damente para disp6rsarlos en el licor. 

La accion de las tierras diatomáceas es grandemente mecánica. 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 Drecipitado y la materia suspendida. Hay alguna adsorci6n
de coloid¿s, pero poca eliminaci6n extra de color por esta filtracion con filtro

ayudas. 

Ha sido extensamente reconocido el hecho de que la clefecaoi6n oon cal—fos
fato no funcionaría con filtraciSn a presioSn, ya que el floculado fosfato tri— 

cálcico pasa a través de los poroa de las lonas de los filtrOs? formando una

masa gelatinosa que detiene el flujo casi inmediatamente, provocando cristaliza

ciones y obstrucciones. As! 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 perlita y otros minerales. 

Otra forma muy recomendable de ayudar a la clarificaci6n consiste en el

uso de los llamados filtros " CARBAC% que son filtros de lecho fijo de carb6n

activado entre dos capas de resina oelul&sica. El carWn activado ayuda a dete— 

ner coloides, suspensoides, etc. y asImismo contribuye grandemente a la deoolo— 
raci6n de los licores. Su costo no es demasiado elevado pero no son regenerablez

aunque pueden ser usados varias veces. 

Una modificaci&n consiste en utilizar carb¿n animal o negro de hueso para
realizar la defecaci6n. Como es sabido, el negro dé hueso contiene una gran pin

porci6n de fosfatos y sales cálcicas que contribuyen a la defecaci6n. ' b el uso

de éste se oombinan los procesos de defecaci6n y ad orci6n simultáneamenteg dan

do como resultado lioores sumamente claros, siendo el cwb¿n reutilizable y re— 

generable. El mayor problema de su uso estriba en la adquisici6n del mismo, así

oomo del equipo para regenerarlo. 

3. 2- 3- 7 PARTE- MERD-1— IML IE D112FECACILIT - 

Para la realizaci<Sn de la parte experimental del presenté nciso se se— 

leccionaron los crudos de Kaffe H. A. G. de 84% de pureza como representante de nE

turaláza promedio de extraoci¿n por medio de solventes orgánicos y de General
y

Foods Co. de 69 '/. de ~ za, oomo una muestra de la calidad extrema inferior de

ext.-accion acuosa ( el promedio de calidad de esta Ctima firma es de 80 % ). 
Las pruebas realizadas que se reportan acontinuaci6n resumen la amplia ga

ma de experimentaciones tendientes a comprobar la eficacia de los métodos de de
fecacion. Muchos de los defecantes empleados no se enlistan en los resultados s-: 

guientes debido a que no representan agentes tan satisfactorios como los preseg

tez en las experiencias siguientes. Un resumen a nivel cualitativo se anexa al

final del inciso, con objeto de proporcionar la suficiente informaci6n del desa
rrollo del presente estudio. 
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1 USC  : E CAL Cw'!0 ZE.7FCA= = TICO. 

a variable mAs importante a de -terminar es la cantidad o po- centaje de

defecante ¿ ptimo, con mixas a un balance de materiales. Esta estar—i sujeta al

control del pH, parámetro regulador del proceso. La temperatura de adición de

la cal ser! de 80- 85' C y la del tratamiento por calor de 95' C, que es la tempe- 

ratura de ebullición de los licores en el lugar de experimentaci1n ( Cd. de M.¿xi

co). La rutina de trabajo seguii! la secuela expresada en el diagrama de bloques

del inciso 3. 2- 3- 1, a saber: 

i) Disolución de los crudos en agua caliente a una proporción de 30 , v en

peso. 

ii) Defecaci6n con cal empleando diferentes pesos o proporciones de ésta. 

Medir el pE antes y después de la adición de cal. 

iii) Calentamiento a ebullición. Agitación continua. 

iv) Sedimentación ( T = 800C). Decantación de los licores. 

v) Filtraci& de los licores. Lavado con agua caliente. Concentración apro

ximada, para cristalizar 25 % - 

vi) Cristalización de los licores por enfriamiento. SeparaciJn de los cris

tales. Lavado con agua fria limpia. -- ecado de los cristales y determinación de

su pureza. 

vi¡) Lodoso filtración, lavado con agua caliente, secado de la tcrta y pesado. 

vii¡) Aguas madres de cristalización y licores de lodoso se mezclan y se lle

vana concentración hasta un 70 % de elimuiaci6n del solvente o un 40 ' de conte

nido de s(5lidos. Se cristalizan después por enfriamiento. Se separan los crista

les. Se lavan con agua fria. Se llevan a secado y determinación de pureza. Los

lioores residuales se llevan a evaporación total i)ara determi-nacii5n d, s& lidos

y pureza de éstos. 

Las tablás siguientes, para cada tipo decrudos, representan los valores

promedio representativos de las experiencias realizadas. 

áGOTACIMS PiRA LAS TABLIS 3. 6 y 3. 7 - 

A 3 % de cal oippleado ( g cal/ 100 g crudos). Se usó una lechada de 100Eé. 

B a pR inicial de los crudos. 

C 2 pE de lc,.s licores defecados. 

D s recui:>eraci<Sn la. cosecjaa.( peso seco/ 100 g crudos). 

E 1 pureza de los cristales la. cosecha. ( ver capitulo V). 

F recuperación de las aguas y licores de lodos.( Feso seoo/ 100 e; crudosg'. 
G pureza ¿Le cafeina de aguas y licores d, lodos. 

E solidos en licores residuales.( Peso seco/ 100 9 crudos). 

1 2 pureza de los solidos de las aguas residuales. 

J 8 Rendimiento final para el Proceso ( balance de materiales) IZ + 2G + El

pureza cruws
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OBSERVACIO27ES A LASE TABLA - S 3- 6 Y 3- 7 - 

1) La calidad de las cafeina nunca fué TT9P. Se recomienda entonces un 2o. 

paso de Durificaci6n. Las pruebas cualitativas de purificaciin por defecaci( Sn en

un segundo paso resulta - ron negativas: la eliminaci6n de impurezas es muy pobre y

se presenta descomposici6n parcial del alcaloiáe. 

2) La coloraciSn de los cristales obte- nidos en la primera cosecha varia

desde ur color gris verdoso hasta un color blanco grisáceo, en una gama perfecta

mente definida, mejorando siem- ore la coloraci6n en proporci& n a la adici6n de cal

3) La ooloraci6n de las aguas fue desde un naranja rojizo, obscureciéndose

más conforme se aRadia cal, hasta un color púrpura obscuro. Además, a mayor can- 

tidad de cal se observaba mayor turbidez en las aguas, así como olor; y en los

casos extremos ( 10% de cal parq 11AG y 12 % para GF) se presentaba una notoria ca

pa aceitosa en la superficie de las aguas madres. La coloraciin de los licores

fue ascendjnte en transparencia y decoloraci6n hasta los valores & Ptimos, pero

en los casos extremos fué ascendiendo en tttrbidez y se observi olor amoniacal. 

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

tosi

a) Rendimiento. Aunque en los ,%' de cal de 4 Y 12 % se obtienen los valores

mis altos de recuperaci6n total'( HAG), este parImetro no puede ser defánitivo ya

que depende de la adecuada manipulaciSn el que el balance total sea 6ptimo. Este
tan solo nos sirve para delimitar pérdidas durante el proceso, pero no equivale
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K : % en peso de lodos recuperados ( peso seco/ 100 g crudos). 

UBLA 3. 6 Cafeína H. A. G. 84 ¡`lo con diferentes , de cal. 

MUMSTRA A B C D E 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 58. 1 0. 91 23- 0 0. 77 13- 5 0. 67 94. 8 7. 1

3 6 7 11 56.- 3 0- 93 21. 0 0. 73 15- 3 0. 65 93- 4 8. 7

4 8 7 12 57. 3 0- 93 19. 2 0. 75 14. 1 0. 65 91- 5 11- 3

5 10 7 13 55. 7 0- 94 20- 3 0. 76 16. 4 0. 63 93- 0 14. 5

6 12 7 14 53- 8 0- 95 25- 1 0. 70 17. 6 0. 62 94. 8 16. 7

TABLA 3. 7 Weirla G. F. ( 69 %) con diferentes % de cal . 

MUESTRA, A B C D 1 F G H I J K

1 2 6 7 45- 0 0- 84 17. 0 0. 75 11. 1 c. 65 23. 7 4- 1

2 4 6 8 44. 1 0. 88 18. 1 0. 73 12- 5 0- 65 87. 0 7- 3

3 6 6 9 43. 6 0. 92 18- 4 0. 71 12. 9 0. 61 58- 5 8. 7

4 8 6 lo 43. 8 0. 91 18. 9 0. 71 13- 9 0- 56 88- 5 11- 5

5 10 6 12 43. 3 0. 94 19. 2 0. 71 15- 3 o. 60 92. 0 14- 8

6 12 6 13 42. 0 0. 94 20. 4 0. 70 15- 4 0- 58 90. 7 16- 4

OBSERVACIO27ES A LASE TABLA - S 3- 6 Y 3- 7 - 

1) La calidad de las cafeina nunca fué TT9P. Se recomienda entonces un 2o. 

paso de Durificaci6n. Las pruebas cualitativas de purificaciin por defecaci( Sn en

un segundo paso resulta - ron negativas: la eliminaci6n de impurezas es muy pobre y

se presenta descomposici6n parcial del alcaloiáe. 

2) La coloraciSn de los cristales obte- nidos en la primera cosecha varia

desde ur color gris verdoso hasta un color blanco grisáceo, en una gama perfecta

mente definida, mejorando siem- ore la coloraci6n en proporci& n a la adici6n de cal

3) La ooloraci6n de las aguas fue desde un naranja rojizo, obscureciéndose

más conforme se aRadia cal, hasta un color púrpura obscuro. Además, a mayor can- 

tidad de cal se observaba mayor turbidez en las aguas, así como olor; y en los

casos extremos ( 10% de cal parq 11AG y 12 % para GF) se presentaba una notoria ca

pa aceitosa en la superficie de las aguas madres. La coloraciin de los licores

fue ascendjnte en transparencia y decoloraci6n hasta los valores & Ptimos, pero

en los casos extremos fué ascendiendo en tttrbidez y se observi olor amoniacal. 

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

tosi

a) Rendimiento. Aunque en los ,%' de cal de 4 Y 12 % se obtienen los valores

mis altos de recuperaci6n total'( HAG), este parImetro no puede ser defánitivo ya

que depende de la adecuada manipulaciSn el que el balance total sea 6ptimo. Este
tan solo nos sirve para delimitar pérdidas durante el proceso, pero no equivale
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la verdadera reauperaci<5n, ya que en la práctica no se llevan los - icores res¡ 

uales a sequedad. De la recuperaci6n de la primera cosecha, tanto en calidad cLo

o en cantidad los "> más altos son los mejores. Pero también se obsersra que para

stos se incrementan las pérdidas por descomposici6n y las malas calidades de

guas y cosechas de cristales de aguas., 

b) - pH : 11 y 12 son valores buenos de alcalinidad ya que aunque altos no

onstituyen aún un peligro para el alcaloide y ai5n favorecen la mejor oristaliza

i(Sn de éste al disminuir su solubilidad. Sin embargo, siempre se recomienda tra

ajar a pH más bajos. 

e) Cantidad de cal agregada: será mejor mientras menos cal se tenga que agrl

ar. A valores medios de adici45n de cal se tienen buenos resultados en todos los

veles del proceso ( primera cosecha, aguas y residuos), por lo que, aoompa7lados

or el factor eoon&mico ( menores pérdidas de cafefna y menos gasto de defecante) 

de cal son los valores 6ptimos para la cafe:Ina HAG de 84% considera que 4- 6 :. 

pureza y 10- 12,% de cal para cafeIna GP de 69 % de pureza. 

5) La calidad por supuesto varía en el crudo de G* tracci6n acuosa en forma

la marcada, segan provenga de residuos de extracto o de extractos nuevos, mostra

ose más o menos aceitoso. Con la defecaciin se logra una' mejor y más rápida ola

ificaoi4Sn; sin embargo, aila se aprecian -muchas pérdidas del alcaloide en los lo

os de defecaci6n, debido a que las gomas ocluyen mucha cafe Sla durante su arre s

re. Al secar los lodos se observ& que se formaba una capa de cristales blanoos

n la surerficie de éstos. , e recomienda entonces que en otro tipo de pruelbas se

dicione el paso de redisoluci6n y refiltraci6n de los lodos, aunque ésto aumen- 
e el volumen de las aguas a evaporar, pero se incrementará con ello la recupe3 a

ién. En las pruebas aúteriores las recuperaciones totales parecen ir en aumento, 

ero en realidad tan soSlo ocurre que, a* pesar de las cantidades de cal menores

e las primeras pruebas, el arrastre de alcaloide está siendo mayor en las breas. 

onforme se ha lopTado eliminar un gran niamero de las impurezas que estorban a

a cristalizaoi6n co- cantidades mayores de defecante por paso, las pérdidas van

isminuyendo por arrastre en las gomas, pero aumentando en la filtraci6n por la

aZ) r cantidad de cafeLia ocluida en la torta de cal y por posible descomposi- 
i&n Darcial en las aguas. Se reoomie-ida pues auxiliar a la cal con algúla otro

gente que disminuya el color, la cantidad de cal disuelta y aumente la solubl- 

dad del alcaloide en el licor para disminuir sus pérdidas. 

11.- j,-zO DE CAI AUXILIAPA CON íVEFATOS. 

Para estas experiencij-:.3 se utiliz<S el mismo tipo de lechada de 10OB4

ara la defecaci6n. Ademis se utiliz6 una soluci(Sn 1 N de ácido ortofosf rico. 
as temperaturas usadas fueron las mismas que para el caso anterior. 
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Para la determinaci6n de la eficiencia del loido fosfórico como auziliar d

la defecaci4n se liarán dos tipos de prueba, para cada tipo de crudos usados¡ 

1) Diferentes oH con H 3204 , neutralizando luego con cal. 
2) A partir de un pH & ptimo de acidificación con H3POV alcanzar alcalinid. 

des más severas con objeto de ver la cantidad 6ptima de cal, el pH 6ptimo de tra

bajo y el grado de clarificación. 

MIétodo I ; i) Disolución de crudos en agua caliente. Proporcii5n 30

ii) Tratamiento con diferentes b de ácido fosf<Srioo, para alcan

zar diferentes pH. 

iii) Defecación con cal a neutralidad ( PH 7) 

iv) Calentamiento a ebullición ( 95* 0- Adici¿n de fi? troajudas. 
Seclimentaci6n ( T 800C). Decantación de licores. 

v) Filtraci6n de los licores. Lavado con agua calienta. Concen

traci6n aproximada del licor 25 %- Cristalización de los licores por enfriamien- 

to. 

vi) Separación de los cristales. Lea~ oon agua fria. Secado de

los cristales y determinación de su pureza. 

vi¡) Lodos con filtroayudas: filtraci&1, lavado con agua caliente

iedisoluci<Sn de los lodos en agua caliente. Pefiltrací&i en oaliente. La torta s

seca y se pesa. Los licores se mezclan con las aguawmadres de cristalización. 

vi¡¡) Las aguas madres y los licores dáL.lodos se concentran hasta

alcanzar 40 ',:o' de sólidos disueltos. Gris-salizaci6n por enfriamiento. Separaci6n

de cristales. Lavado. Eecado y determinación de su pureza. Los licores residuale

se llevan a sequedad para determinaci6n de s& lidos y de la pureza de éstos. 

AGOTACIOYES FA-M' LAS TAILAS 3- 8 y 3- 9 - 

A a pH de la soluci6n después de la adici6n de fosfatos. 

B : pH dcsDués de defecar. 

C : ppm de H3FO4 usado para neutralización. 
D - " de cal empleado para la defecaci6n.( Feso cal/ 100 g crudos). 

E S cai e-4, a recuperada en la. cosecha. ( Peso seco/ 100 g crudos). 

F $ pureza de los cristales de la la. cosecha - 

G : recuperación de las aguas madres y licores de lodos ( peso seco/ 1100 g a
d, S). 

H : rtxeza dz la cafeina de aguas y licores de lodos. 

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

J &' pureza de la cafeina de las aguas resáduales. 

K s Rendimiento total: EF + GH + IJ/ 100- g crudos ( pureza crudos) 
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L : % en peso de lodos ( peso seco/ 100 g crudos). 

TAILA 3- 8 Cafeina E. A. G. ( 84 ) oon H31' 04 y cal a -. eutralizacii5n. 
VTESTRA A B C D E p G H I J K L

1 2 7 840 1. 8 64. 3 0- 95 20. 2 0. 71 9- 0 0. 68 97. 2 6. 9

2 3 7 660 1- 5 60. 9 0. 90 22. 6 0. 71 14. 4 0. 65 95- 5 5. 2

3 4 7 520 1. 3 56. 1 0. 89 25. 7 0. 68 19. 9 0. 65 95. 6 4. 3

4 5 7 360 1. 0 50. 0 0. 87 29. 4 0. 68 23. 6 6. 65 94- 1 3- 1

5 6 7 220 0. 7 46. 8 0. 85 31- 4 0. 68 25. 7 0. 65 92- 7 2. 8

TAILA 3. 9 Cafeina G. F. 69 con H3PO4 y oal a neutralizaci6n. 
n7ESTRI A, B e D E F G H I J Z L

1 2 7 700 2. 9 35- 4 0. 90 30- 1 0. 69 23. 4 0. 63 97. 7 7. 5

2 3 7 520 2. 1 32. 2 0. 88 34. 7 0. 68 27. 4 0- 58 98- 3 6- 3

3 4 7 380 1. 9 28. 2 0. 88 35. 2 0. 68 32. 1 0- 57 97. 1 5- 9

4 5 7 220 1. 7 26. 3 0. 88 31. 7 0. 68 38. 7 0- 57 96. 9 4. 4

5 6 7 80 1- 4 24- 5 0. 88 34. 4 0. 68 36- 4 0- 57 95. 2 4- 8

OBSEW.1CIOTÍES A LAS TABLA -S 3. 8 y 3- 9 - 

1 ' ' La adici6n de fosfatos se muestra sumamente positiva. 

2) -- e aprecia que mientras mayor sea el gradiente de pH mayor es la clarifica

ói<5n alcanzada. Se considera entonces conveniente la acidulaci6n hasta m ]) TI de

2 6 3. La cantidad de ácido alimentada no es demasiado grande y por tal el costo

no se eleva demasiado. 

3) La cantidad de cal agregada es en todas formas mucho menor que si se usara

solamente ésta para la defecaci6n. Las pérdidas disminuyen, la solubilidad de la

cafetna en el licor aumenta ligeramento. 

4) De los datos obtenidos se aprecia que¡ i) La mayor adici6n de íosfatos Dro

pioia una mejor clarificaci6n y una mayor cantidad de producto para un primer pa

so. ii) In los áltimos casos la cantidad de dcfecarte es insuficiente, por lo

que la clarificaciin es mala. iii) Los soSlidos disueltos en las aguas madres son

lis puros, aunque en menor cantidad que en los primeros casos, debido a que en

4tos primeros la recuperaciin de la primera cosecha es mayor. iv) En general, 

ias aguas se muestran más o aras e incoloras que en la defecaci(5n sola, aumen- 

tando la decoloraci<5n con la mayor adici6n de fosfatos. v) Del peso de los lo¿os

se observa que la eliminaci6n de impurezas es menor mientras menor sea la canti- 

lad de fosfatos y clefecante adicionados. 

5) Los rendimientos no contribuyen a favorecer a alguna de las formas de adi- 

i<5n, ya que oonstituyen una mezcla de cafeinas, procedimiento que no está reco- 
nenciado ya que las calidades difieren demasiado. 
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6) No se considera <Sptimo ninguno de los casos anteriores, sino que se re

comienda llevar a alcalinidades más elevadas. 

7) Lás pérdidas del alcaloide para el procediniento anterior y en general

para casi todos los procedimientos a seguir en el curso de esta experimentaci6n, 

están localizadas en las siguientes operaciones: 

a) En los lodos, por arrastre y oclusi6n ( este aspecto si es de imcortan i. 

cia para el presente estudio, ya que da una idea le las pérdidas esperadas). 

b) En el meado de los licores, debido a la posible sublimaci1n y desprsn

dimientos por arrastre del solvente, debido a las altas concentraciones de s<Sli

dos que éstos oonservan es estas experiencias. Sin embargo, este tipo de pérdi- 

das se evitan en la realiciad, ya que esta operacic5n de sacado no se realiza en

un procedimiento ordinario de purificaci6n. 

Método. IIi i) Disoluci6n dte crudos en agua caliente. Prop. 30 '% 

PAI

ii) Tratamiento con % Sptimo de fosfatos a pH 6ptimo. 

iii) Defecacion con cal hasta pR alcalinos. ' Medir pE antes y

desmUés de calentar para apreciar la calda del pE después del calentamiento. 

iv) en adelante seguir la rutina del método anterior. 

AGOTACIO1-7-S A LAS TABLAS 3- 10 y 3- 11 - 

A PH de la soluci6n después de adicionar fosfatos. 

B i pH después de defecar. 

C de cal empleado para defecar ( g cal/ 100 g crudos

D Recuperacio5n de la la. opsecha ( peso seco/ 100 g crudos). 

E pureza de la la. cosecha. 

F recuperaci6n de aguas y licores de lodos ( peso seco/ 100 g crudos). 
G pureza de la cafeina de aguas y licores de lodos. 

H recuperaci6n de las aguas residuales ( peso seco/ 100 g crudos). 

I pureza de la cafetria de aguas resid,-;ales. 

j Rendimíento total:- DE + FG + HI / pureza crudos

K de lodos reauperados ( peso seco/ 100 g crudos). 

TABLA 3- 10 Cafeina H. A. G. ( 84 %) con cal y H PO a defecaci6n alcalina. 
3 4

IMESTRA A. B C D E F G H I j K

1 3 7 1. 6 60. 0 0- 95 ' 23- 0 0. 71 14- 5 0. 63 96. 7 5. 2

2 3 8 1. 9 61. 0 0- 95 21. 8 0. 73 14- 3 0. 62 98- 5 7. 0

3 3 9 2- 3 60- 3 0. 96 21. 0 0. 72 14. 7 0. 60 97- 4 8. 6

4 3 10 2. 6 60. 1 0. 96 20- 5 0- 74 14- 9 0. 59 97. 2 9. 8

5 3 11 3- 1 60. 0 6.97 19. 8 0. 75 15. 2 0- 57 97- 3 10- 5

6 3 12 3. 6 60. 1 0. 98 19. 0 0. 74 14- 9 0- 54 96- 4 11- 3
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TA-BLA 3- 11 CafeIna G. F. ( 69 Y.) con cal y 111 3 PO4 a defecaci6n al- alina. 
MM,SITA. A B C D E p G H I J K

1 3 7 1. 6 32. 2 0- 88 34- 7 0. 68 27- 4 0- 58 98- 3 6. 3
2 3 8 1. 9 35- 1 0- 89 31- 1 0. 68 26- 3 0. 57 97. 6 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 3 11 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 C- 71 22. 6 0. 49 97. 2 13- 1

OD= RTACIONES A LAS TABLAS 3. 10 y 3- 11 - 

1) De las tablas anteriores se observa que no existe una diferencia muy
ma,rcada en las re cupe raciones 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 Las coloraciones de los cristales : narcaban una ascala Doco i)ronuncia

da pero bastante apreciable. Las ag7L. as resultaban bastante tr-nsj)arentesg aunque
ai1n se presentaba la turbidez con el aumento del pE. 

2) Por lo anterior, el criterio raxa elegir alguna de las experiencias co

no un punto 61, timo deberá basarse entonces en cuestiones econ6micas y de facili- 

ad de manejo. Consid- rando lo anterior se recomienda trabajar a un pH de 8- 9 pa

ra MG y de 9- 10 para GF. 

3) Por las dos pruebas usando fcsfatos, en forma conjunta, se puede afir- 

riar que la adici45n de fosfatos a los crudos de extracci6n con solventes orgáni- 

os resulta sumamente benéfica. La cantidad de fosfatos empleada resulta minima

on respecto al bentficio que proporciona- Puede observarse también que para los

3xudos provenientes de extracci6n acuosa. se requiere una cantidad de defecante

al que provoque una alcalinidad más severa que para el tipo de crudos provenien

es de extracci6n con solventes orgánicos. 

4) Se aprecia un incremento subito de la recupearaci6n del alcaloide así co

io en la pureza de éste Dara el crudo GF, conforme se alcanzan alcalinidades más

uertes ( pli 9- 10) 7 debido a que se ba alcanzado el punto requerido de arrastre y
iliminaciin de las i,r, purezas solubles y coloridas que impiden la cristalizaciJn; 

Pomo se observ(5 en la prueba anterior en la que solamente se alcanzaba la neutra

idad.. antes de ese punto la defecaci¿n era insu-ficiente, en tal forma que la

ristalizaci6n era I.,00re y sumamente impura. Al lo- rarse la eliminaci<5n de algu- 

as de las impurezas, sin que las remanentes iml-i, an la crista-Lizaci6ng se obten

rá un silbito aumento en la recuperaciin de las cosechas, aumentando después la

ureza de las mismas oonforme más defecante sea agregado. 

5) De los resultados numéricos podía inferirse que la utilizaci6n de pH de
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11- 12 o mayores representarían el valor óptimo para GF, pero es de considerarse

el hecho de la manifiesta pérdida del alcaloide por descomposición, así como el

enturbíamiento de las aguas por excesos de cal disueltos, que no pueden elimina, 

se por la acción del fosfato aZadido. F'-,iede conjeturarse que pasos sucesivos fo " 1

fato- cal- fosfato- caly o bien que el uso de otros agentes clarificantes ( como el

carbón vegetal que se usó en el inciso anterior, cuya mayor eficiencia ocurre el

medio alcalino), i de los ácidos menoionados en la teoría del presente inciso, 

se incrementaria la clarificación de este tipo de crudos sin riesgos de pérdi- 

das excesivas. 

6) De necesario recalcar el hecho de que los rendimientos rerortados en e

presente trabajo ( a excepción de los casos en que así se indique, espeoialmente

los obtenidos en las pruebas de planta piloto), ' ÍO HETE= IESCRIBIR LA SICUF

D- 1 ALCALCIDE E7 Till HOCESO CCIJILETO rTDU3STRIAL, sino solamente

contribtWen a preservar el balance de los materiales en las pruebas realizadas. 

Es obvio decir que solamente en los casos en los cuales se haya alcanzado grado

USP del alcalo de podxá entonces plantearse una recuperación real de éste para

un equis proceso. * En estas pruebas de defecación no se alcanzó la pureza USP en

ningán caso, ya rue se experimentó solamente para la obtención de una clarifica

ci&n primaria en un solo paso, pretendiendo utilizar la eficacia de este tipo d

refinaci6n hasta su límite obvio, ya que la introd icci6n de agentes básicos o á

cidos en un 2o. naso de purificación deberá ser rigurosamente controlada para a

tar impurificaciones indeseables del producto final. 

III.- USO M CAL Y OTROS ACIDOS IARA LA IMUTRALIZACION. 

El primer agente acidulante que se experiment6 fue el 2'' 04; Por r
zones de orden económico, manuabilidad y disponibilidad, se le consideró má$ ex

haustivamente que a otros agentes acidulantes, aún cuando éstos presenten mayor

ventajas en eficiencia, como es el caso del SO9 y el CO21 los cuales tan solo f
ron considerados de una manera más cualitativa, siendo necesario y recomendable

una posterior investigaci6n al respecto. 

El uso de agentes acídulantes para auxilio de la defecación con cal fue

ampliamente fundamentado en la teoría del presente inciso, por lo que una afirm ' 

ci6n de la eficiencia de los mismos - Dueden ser extraroladas con el ácido sulfúr

co. En e-eneral, un agente auxiliar ácido en la defecación puede ser empleado an

tes o después de la defecacijn por lo que se experimentaron 3 tiDos de métodos

Método I : Acidificaci&n previa y neutralización con el defecante alcali

étodo II: Defecación alcalina posterior a la acidificación. 

étodo III : --:efecaci<Sn ` alcalina seguida por acidificación. 
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Método 1 : Se us6 una soluci6n 0. 1 N de H2SO4 en combinaci6n con una le- 
chada de 10IBé. Lar. temperaturas de d-i¿3olucic5n f_aron de 80- 85` C Y la de calen- 

tamiento derecante de ' 5<>C, o sea la de ebullici<Sn en la Cd. de México, lugar

dcnde se realízaron las pruebas. La rutina fue: 

i) Disol-uci6n de crudos ( 30 %) en agua caliente. 

ii) Acidificaci‹5n a diferentes pH con 11 - SO . 
i 4

iii) Aloalínizar y defecar won cal hasta neut3:-alidad. 

iv) Calentar a ebullici6n. Sedimentar. Decantar. Filtrar lioores y lavar

con agua caliente. 

Y) Cristalizar licores por c. ifria-miento. Filtrar. Lavar con agua fría. Se

c -,r. Pesar los cristales y determinar su pureza. 

vi) Los lodos se filtrang lavany redisuelven en agua caliente, y se refil- 

tran. Finalmente se secan y pesan. 

vi¡) Los licores madres de la cristalizaci<Sn, juntamente con los licores de

lodos se concentran a 40 % de sSlidos. Se cristalizan por enfriamientoy se fil- 

tran, lavan y secan los cristales as! obtenidos. S -e determinan su peso y pureza. 

Los lioores resicluales se llevan a sequedací - para cieterminacic5n de silidos y pu -1

a. 

ACOTI.ACICIJES !: ARA Lás TAILAS 3- 12 y 3- 13 - 

A 1 pH de la soluci6n después de la adici¿n de ácido. 

B 3 pU después de defecar. 

C plim de ácido usado para acidificaci6n. 

D '% de . cal empleado para la dcfecaci<Sn a neutralidad ( peso seco/ 100 g ci u

dos ). 

i . recuperaciJil de la la. cosecha ( peso seco/ 100 g crudos). 

F s pureza de la la. cosecha. 

G : recuperacic5n de las a&_as Tíndres y licores de lodos ( peso seco/ 100 g

crudos) - 

pureza de cafeina de aguas y licores de lodos. 

S recuperacic5n de las aguas residuales ( peso seco/ 100 g = u- 38). 

J : pureza de la cafeina de aguas residuales. 

K : Recuper—ci6n total

L : - ocios recuperados ( peso seco/ 100 9 crudos)- 

TIELA 3. 12 CafeiLia H. A. G.( 84 con cal y H2SO4 a neutralizaci6n. 
lrlL ESTliíA A B r, D E F G H I J K T, 

1 2 7 920 1. 9 61. 7 0- 95 21. 3 0. 70 11. 3 0. 69 96. 9 7. 2

2 3 7 680 1. 6 60. 4 0. 91 22. 7 0.( 0 15. 2 0. 66 96- 3 5. 7
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TABLA 3- 12 cont. 

3 4 7 560 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. 85 30- 8 0. 68 27- 3 0. 65 95. 6 3. 0

IPAÍZ. A 3- 13 Cafeina G. F. 69 con cal y " 2So4 a neutralizaci(Sn. 
XTESMIU A B C D 2 p G H I j K L

1 2 7 694 2. 8 33- 0 0- 90 32. 1 0. 69 25- 1 0- 64 98- 4 6. 9

2 3 7 508 2. 0 30. 7 0. 87 35- 1 0. 69 27. 2 0. 60 97'-4 5- 9

3 4 7 356 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 9. 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

OT" RTACIOIMÍS A LAS TATILAS 3- 12 y 3- 13- 

1) La acidíficaci6n previa a la defecaci6n favorece la clarificacijn. 

2) El H SO proporciona calidades similares al ácido fosfirico orque proDR". 
2 4

ciona una buena eliminaci6n de la cal soluble. 

3) Los licores son menos transparentes y los cristales mas colorii0s en tO- 
dos los casos, aLmque su pureza es casi similar -- la experiencia con -- 3PC4 . as

aguas de los crudos de F- G son más ¿, mwillw.tas y el olor es más penetrante. '_ Ln

embargo los lodos son de consistencia terrosa y no tan cjelatinosos como los de L

experiencia con foffatos. El pil 6ptimo es mayor de 7 para los dos tipos de crudo: 

4) La recuperaci6n es Liala en todos los casos. El tipo de ¡ mpmrezas es difí
eramente 0il de eliminar a pH ácido. Los licores de crudos G_T con lir4 ML- 0 & S

en sí mismos ( pH 6- 3)- 

5) Los licores obtenidos para GP son muy obscuros y los oristales obtenidos

tienen coloraciones cafés. 

Método II s i) Disoluci&n de crulos ( 30 ,-) en a,-,ua oaliente. 

ii) Acidificaci6n a PH 3 con IL -SO2 4
iii) Defecaci6n a pH mayores de 7 con la lechada de call. 

iv) en adel nte, similar al método anterior. 

AGOTACIO17—5 A LAS TA—BL.1S 3- 14 y 3- 15 - 

A 3 pH después de acidular

B a pH después de deiecar

0 a 71. de cal empleado ( peso seco/ 100 g crudos) - 

D $ Recuperaci6n de la la. cosecha ( peso seco/ 100 g crudoz). 

E 3 pureza de la la. cosecha. 

F 3 recuperaci6n de aguas  licores de lodos ( peso seco/ 100 g crudos) 

G : pureza de caf. de aguas y licQres de lodos. 
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H : recuperaci6n de aguas residuales ( peso seco/ 100 g crudos). 

1 : pureza de cafeína de at-suas residuales. 

J : Recuperaci6n total - 

K & Lodos recuperados ( peso seco/ 100 g crudos). 

0LILA 3. 14 2 , 4 a deí-ecaci<Sn alcalina. 1 CafeIna H-. A. G- ( 84 *,) con cal y = 

JESI- P -A. A B C D E p G H I J K

1 3 "' 1. 6 60- 4 0- 91 22- 7 0. 70 15. 2 0. 66 96- 3 5- 0

2 3 8 1. 95 60. 7 0. 91 22. 3 0. 73 15. 4 0. 63 96. 7 6. 7

3 3 9 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. 56 94- 9 9. 4

5 3 11 2. 9 60. 4 0. 97 19. 7 0. 71 14- 3 0. 52 95. 2 10. 1

6 3 12 3. 2 60- 5 0. 97 19- 1 0. 73 13. 8 0- 50 94. 6 11. 0

TA -11A 3- 15 Cafeína G. F. ( 69 '.) con cal y H2SO4 a defecaci6n alcalina. 
USSTRA A p C D E p G R I J K

1 3 7 2. 0 30. 7 0. 87 35- 1 0. 69 27. 2 0. 60 97- 4 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. 56 97. 2 9. 7

4 3 10 3. 0 41. 8 0. 93 24. 7 0. 69 21- 3 0- 51 96. 8 10. 6

5 3 11 3. 2 44. 1 0. 94 21. 7 0. 69 19. 6 0- 49 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

A L S TAILAS 3- 14 y 3- 15 - 

1) El pH recomendado de trabajo es . H. A. G. pH 9 y G. F. PH 10- 11 - 

2) El uso de H - EC favorece la precipitaci6n del exceso de cal, pero no es
4

an eficiente co.,no el H 3PO4; el consumo de ácido es sin embargo menor y el de cal
a aproximadamente el mismo. Los residuos ácidos se evitan usando el ácido en- 

es de defecar y la eficiencia es bastante parecida. 

3) Para los crudos de G. F. el procedimiento es mejor que para los de HAG. 
omo se aprecia, es más .-. arcado el incremento de pureza y recuperaci6n por paso

e adíci6n de cal. 

Método IM i) Disoluci¿n de crudos ( 30 %) en agua caliente. 

fii) Defecaci6n con cal usando ¡ o Sptimo ( de prueba l). 

iii) Ebulliciin- Sedimentaci6n. Decantaci¿n. 

iv) Neutralizaci¿n de los excesos de cal en 1,) s licores

ton ácido sulfiwico ( hasta PH 5)- 

v) F l.traci<Sn. Cristalizaci6n. Separaci6n de cristales. 

avado. Secado. Pesado y dete= inaci6n de pureza. 
de los licores filtravi) Lodos: l eutralizaci6n con H, 504



dos y aguas de lavado. Redisoluci6n de lodos y neutralizaci&#. Refiltraci6n. Es - 

cado y pesado de los lodos. 

vi¡) Licores residuales a sequedad. Pesado y determinaci6n

de la pureza de los s6lidos. 

AGOTACIOIMS A LA TAKá 3- 16- 

pH después de defecax. 

B 3 pH después de neutralizar los licores. 

C : pn de acido suiflirico usados rara la neutralizaci6n de los licores. 

D : .' de cal usada para defecar ( peso seco/ 100 9 crudos). 

E 3 yecuperación de la la. cosecha ( peso seco/ 100  crudcs). 

F 3 pureza de la la.' oosecha. 

recuperaci6n de cafeina de aáuas y licores de lodos ( pesos secollCO 9

crudos). 

H 1 pureza de cafeina de aguas y licores de lodos. 

I s recuperaci6n de cafeina de a£uas residuales.( peso seco/ 100 g crudos). 

J 1 pureza de cafeina de ajuas residuales. 

K : Recupez aci6n total. 

L 2 Lodos reculmrados ( peso seoo/ 100 g orudos). 

TAILA 3- 16 Cafeínas H. A. G. ( 84 %) y G. F. ( 69_ 7' ) con cal y Z2SO4 a aciclifi 
oaci6n posterior. 

MIJESTI -RA A . 3 C D E p a J K

HAG 1 10 5 750 4. 0 52. 8 0. 96 24. 2 0. 80 16. 9 0. 69 98. 9

UG 2 11 5 860 6. 0 54- 8 0. 98 21- 4 0. 78 16. 2 0. 67 96. 8

GP 1 12 5 910 10. 0 39- 1 0. 96 23- 8 0. 75 18- 3 0. 65 97- 5

OF 2 13 5 986 12. 0 39- 9 0. 98 21. 2 0- 78 19- 3 0. 62 98. 0

OBSEKTACIO11ES A Ll TIBLA 3- 16 . 

1) Definitivamente el uso de H SO es benéfico oomo neu-Lralizantel a pesa
4 4

de los inconvenientes mencionadoe de alta corrosi6n, ya que las proporciones de

éste en los licores es muy pequeiía. 

2) Para los  ) timos de dafecante linico se observa en ambos tipos de cru

un incremento notable en la pureza, aunque la recuperaciin de la la. cosecha di

minizy6 por el increLiento en la solubilidad del alcaloide en el medio ácido. Los
lodos aiSn ocluyen cafeinag aunque mucho menos que en los casos de neutralizaci6

previa. Es decir, se favorece la recuperaci6n de los lodos en medio ácido ( sien
este procedimi¿nto muy recumendable para tratar a los lodos redisueltos)- 

3) La coloraci6n de los ]:¡ coros es mucho mejor en este caso por neutraliz, 

ciin 1,revia a la filtraci6n de los licores olurificados - 
decantados. Las aguas

son más amarillentas que' en el caso de la def-3caci<5n posterior a la aciclificaci

129



ya que el pH per= iece bajo en este caso. 

UEO ic so 2 COD:C . 
Para la experimentaci(5n con SO2 a nivel laboratorio se recurri6 a la ge,-,ei a

ci6n de- gas previa al tratarniento, a partir de H2 Se4 cor- vi -rutas de co -,re, en
virtud de la siguiente reacciin: 

Cu + 2 H2SO4 4 + S02 + 2 H20

La rutina de trabajo lue la siguiente: 

i) Disoluci6n de crudos ( 30 %)- 

ii) Sulfitaci6n con gas SO 2 a PE 3 . Para evitar excesivo espumado se üía- 

den unns gotas de antiespu:ante ( mezcla IIIIwin- Span). 

iii) Defecaci6n con cal a pE 8- 9 ( HáG) y 10- 11 ( GF). 

iv) Calentamien-.o a ebullicij-n. Sedimentaci6n. Decantaci6n. 

v) Filtraciin de licores. Cristalizaci6n. Separaci6n de cristales. Secado. 

Pesado y determinaci6n de pureza. 

vi) Lodos, Filtración. Lavado. Reclisolucii5n. Refiltraci6n. Lodos a secadO Y
pesado., 

SO 0
vi¡) Licores madres y licores de lodos a posterior tratamiento con ' 2 1, al

P11 final 7-- 8)- Reconcentraci6n y cristalizaci6n. Lavado de cristales. Pesado y
determinaci6n de pureza. Licores residuales a_sequedad. Pesado y deverminaci6n

de pureza de los s6lidos. 

ACOTA.CIOUS Á LA TABLA 3- 17 - 

A z pH inicial de la soluci6n. 

B s pH después de la sulfitaci&. 

C 3 pH después de defecar. 

D & ppm de SO 2 para acidificaci6n. 
de cal empleado para la defecaci6n ( peso seco/ 100 9 crudos)- 

Recuperaci6n de la la. cosecha. 

G s pureza de la la. cosecha. 

H : recuperaci6n de aguar. y lioores de lodos reprocesados oon S02 7 cal

peso seco / 100 g crudos). 

I : pureza ue cafeina de aguas y licoreS ds lOdOS- 

j 1 recuperaci6n de aguas residuales ( peso seco/ 100 g crudos). 

K s pureza de cafeina de aguas rediduales. 

L : Recuperaci6n total. 

M s Lodos recuperados Ipeso seco total/ 100 g crudos). 
TABLA 3- 17 .... 
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TAILA 3- 17 Cafeinas H. A. G. ( 84 46) y G. F. ( 69 %) con oal y S02
MIDESTRA A B C D E F G Ei I J K L X

HAG 1 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 3 10 1360 2- 8 42- 3 0- 95 23- 1 0. 90 9. 2 0. 62 96- 7 12- 7

GF 2 6 3 11 1580 3. 1 44. 6 o. 96 21. 9 0. 91 6- 4 0. 62 96. 1 14. 8

OBEEWíACICIZ- S A LA TAILA 3. 17 - 

1) El proceso de sulfitaci6n representa mayor complejid-ad de operaciin, di

bido al hecho de manejar una mezcla liquido- s<Slido- gas. Además, la generaciin d, 

so2 no es reproducible a niveles industriales en firma similar a la utilizada i. 
ra estas experiencias. Se present6 el problema del exceso de espuma provocada

por la mezcla del liquido caliente y el gas. 

2) La eficiencia del proceso es buena en cuanto a la recuperaci<Sn del ale, 

loide, pero no así en cuanto al aprovechamiento del S02* 
3) La variante de tratar las aguas con un 2o. paso de defecaci6n y neutra

lizaci6n di& excelentes resultados. Los colores tanto de aguas como de cristale

fueron mucho mejores. Cual itativamente se obtuvieron resuLltados muy halag ieños. 

4) Se realizaron múltiples pruebas para este tipo de tratamiento. Las pru
has se promediaron para reportar la tabla anterior. Esto fue debido a que no po

día regularse eficientemente la canti¡ ad dL gas alimentado a la solucion. Se ha

necesario estudiar más a fondo este tipo de proceso. £ ste desarrollo experiment

permite tan solo asegurar la bondad del procedimiento, pero no puede considerar

se como definitivo. 

USO DE CAL Y CO 2 ( CARBONATACION) - 
Para generar el gas CO2 se reourr¡& al calentamiento de " hielo seco" ( CO2

s6lido). No se cuantificS el % de CO 2 usado, debido a las cuantiosas pérdidas
de éste, sinó solamente su efecto en el pH. La rutina de trabajo fué la siguien

te¡ 

i) Disoluci6n de crudos en agua caliente ( 30 5 -)- 

ii) Defecaci6n con % de cal 6ptimo ( tablas 3. 6 y 3 - 7) - 

iii) Burbujeo de CO 2 en licores defecados sin permitir asentamiento
previo. Temperatuta de 70' C. Hasta alcanzar un PH de 7. ( se usaron recipientes

grandes para evitar derramamientos por el espumado excesivo que el burbujeo pn

voca. No se abadi6 antiespw-,ante). 

iv) Ebullici6n de los licores con lodos. 

v) Sedimentaci6n. Decantaci6n. Filtrado de licores. 

vi) Cristalizaci6n. Separaci6n de cristales. Secado y envasado. Pesad

Y determinacic5n de la pureza. 
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vi¡) Lodos: Filtraci&n. Lavado. Redisoluci6n y refiltraci¿n. E, cado y pe- 

sado. 

vi¡¡) Licores madres y de Iodos: redefecaci6n con cal ( HAG 2 -, con respecto

L crudos alimentados) ( G. F. 6 ' t) y 2a. carbonataci1n oon CO2 a pH 7. Filtraci6n. 
avado. Concentraci6n de los licores clarificados y cristalizaci¿n. S-Separaci6n

le cristales. Secado y pesado. Determinaci6n de pureza. Licores residuales a se- 

jueciad. Pesado y determinaci6n de la pureza de los s¿ lidos. Lodos de la 2a. def§. 
ci6n se suman a los primeros. 

ACOTACIONES A LA TABU 1- 18

A : pH en la defecaci6n prima ia. 

B : pH en la carbonataci¿n ( ambas). 

C 3 % de cal usado en la primera defecacic5n. ( peso seco/ 1CO 9 crudos) - 

D 1 recul-eraci6n de la la. cosecha. ( peso seco/ 100 g crudos). 

E 1 pureza de la la. cosecha. 

7 : recuperaciU de aguas y licores de lodos ( peso seoo/ 100 g crudos). 

G : pureza de la cafe1na de aguas y licores de lodos. 

H g recuperaci6n de las aguas residuales ( peso seoo/ 100 g crudos). 

I : pureza de la cafeína de aguais residuales. 

J : Recuperaci6n total. 

K : Lodos totales ( peso seco/ 100 g crudos) 

L : pH de la 2a. defecaci6n. 

y G. F. ( 69 ') con

TAILA 3- 18 Cafe:inas H -A - G- ( 84 7- cal y CO2* 

MUESTRI A B C D Fb F G H I J K

HAG 1 10 7 4 54- 9 0- 95 23- 3 0. 91 10. 1 0. 69 95. 7 14. 4

9AG 2 11 7 6 56. 4 0. 98 20- 4 0. 92 8. 9 0. 67 94. 2 17. 6 8

GP 1 13 7 lo 39. 4 0. 95 21. 2 0. 94 11. 2 0. 68 94- 3 27. 9 12

GF 2 14 7 12 40. 2 0. 9.6 20. 1 0. 96 10. 1 0. 66 93. 6 30. 1 12

OBMUCIOVES A LA TABLA 3- 18 . 

1) La carbonataci45n es un proceso eficiente, pero requiere de extremas pre- 
cauciones con respecto al excesivo espumado. 

2) E1 tratamiento secundario con cal y CO2 a las aguas madres reditu6 pro- 
ductos excelentes. 

3) Los colores de los oristales y de las aguas resultan mejores que los ob- 
tenidos del tratamiento con H, 304 ' pero no como los de ácido fosfcSrico. 

4) El pE de 7 usado en la neutralizaci6n resulta menos icido rus en los ca- 
sos anteriores de neutraiizaci6n oon áciclo; sin embargo las recuperaciones son

bastante similares debido a las impurezas. Los cristales de la la- cosecha de 002
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son menos puros que los de H3PO4 cal- 6 112304 — cal, pero equivalentes a los de

SOS 2 — oal. 

IV.— USO DE SUBACETATO DE FLOVIO CO.' 0 IEFECAIM . 

Dadas las caracteristicas del defecante no es realizarán pruebas de

defecaci6n única, ya que es un hecho reconocido que se impurificaivia al produc- 

to con excesos de plomo, lo cual es sumamente perjudicial. Por lanto se recurri- 

rá a neutralizar los excesos de plomo disueltos con soluci6n 0. 1 N de % SO4' de
acuerdo a la rutina siguientes

i) Disoluci6n de los orudos ( 30

ii) Defeoaci&n con subacetato de plomo, en varios

iii) Sedimentaci<5n y decantaci6n. Fíltraci6n de licores. Lavado. 

iv) Licores acidificaci6n con HOO4 hasta total eliminaci6n del plc,.io coc
FbESO4 ( sal blanca precipitable). pH aproximado de 5- Filtraoi6n. Cristalizaci6n

de los lioores. Filtraci6n. Lavado. Secado. Pesado y determinaci6n de la pureza. 

v) Lodos: Filtraci6*n. Lavado. Pedisoluci6n y refiltraci<5n en caliente, 

acidulando hasta PH 4- 5 los lioores as! obtenidos. Refiltraci6n. Concentraci6n d

los licores junto con las aguas radres de cristalizaci6n. Cristalizaoi6n. Separa

oi&n de los cristales. Secado. Pesado y cleteríainaci6n de la pureza. 

Los lodos se pesan y los licores residuales se llevan a sequedad, pesando y

determinando la pureza de los s&lidos. 

ACOTACIO15,3 A LAS TAILAS- 3- 19 Y 3. 20 . 

A s %. de subacetato de plomo usado en la defecacisn ( peso/ 100 g crudos). 

B s ppm de ácido empleado para acidificar. 

C s recuperaci6n de la la. cosecha ( peso seocí/ 100 g crudos). 

D 2 pureza de la la. oosecha. 

E a recuperaci6n de aguas y licores de lodos ( peso seco/ 100 g crudos). 

F 3 pureza de la oafeina de aguas y licores de lodos. 

G a recuperaci6n de las aguas residuales ( peso seco/ 100 g crudos). 

H 3 pureza de la cafeina de las aguas residuales. 

I a Recuperaoi6n total. 

J : Peso de lodo. i totales/ 100 g crudos. 

TABLA 3- 19 Cafeina 11... G. ( 84 %) con subacetato de plomo. 

IMS1—Rk A B a D E F 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. 94 24. 6 0. 78 16. 2 0. 67 98. 2 15. 6
continua.. 
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AILA 3, 19 con+. 

5 10 245 60. 4 0. 97 21. 7 o. 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

TABU 3- 20 Cafeina G. P. 69 %) oon subacetato de plomo. 

UEST" A B C D E F a 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 24- 4 0. 74 19- 1 0. 63 97- 5 11- 0

4 8 227 42. 7 0- 94 20- 3 0- 76 16. 1 0. 67 97- 3 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 0. 71 97- 1 22. 1

7 14 398 45. 2 0. 98 17- 4 0- 90 10- 1 0. 74 97. 7 26. 0

OBS=" ACIOIMS A LAS TABLAS 3- 19 y 3- 20 - 

1) El subacetato de plomo presenta caracteristicas mucho más elicaces para

1 próceso de defecaci6n. A mayor cantidad de subacetato, la clarificaci6n es M -O

or. 

2) El pH no aumenta con la adici6n de subacetato, poro si la recuperaci6n
la calidad del producto. 

3) El ácido adicionado solamente sirve pa -a eliminar los residilos de Plo- 
o disueltos en una forma más eficaz que en el caso de la cal. blayor adicit;n de
ubacetato provocarla mayor clarificaci6n, basta cierto limite Por SupusstOY pero

e requerirla de mayor cantidad de ácido para eliminar la cada vez mayor cantidad
plomo disuelto. 

4) Las aguas son, muy transparentes y amarillentas, mucho más claras que en
a defecaci6n ocn cal y sus auxiliares. La recuperaci6n por simple concentraci6n

e ellas también es mayor. 

5) Por razones eoon¡5micas se consider¿ que una cantidad 6ptir.-a de defecan
e requerido seria. 10 % para HAG ( 84 %) y 14 ',,u para GF ( 69 %). Puede concluirse

ue la adici6n de defecante es proporcional al oontenido de impurezas de los cru
be. 

V.- USO 18 CIROS DEFECANTES- 

No se reportan los rendimientos de las pruebas realizadas oon otros ti
oB de defecantes dado que algunos de éstos no fueron muy satisfactorios. La lis
ía siguiente pretende resumir, a nivel meramente descriptivo, las posibilidades
lo los di erentes defecantes s¡ perimentadosa

1) uso DE AnTATO IE 2LOMO r-osi. ivo pero menos eficiente. 

2) UEO IS ACETATO ll, Z31C
Regular. 
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3) USO DE 1190 Wi PCIVO

4) USO IE ' 1,190 EN LECMA

5) USO DE SUPERINDEFATO CO1,10 ACIDULAN

TE E--. LA = jECACICN CON CAL

6) USO DF, U2E CO1,10 iw-t TRLLIZAI IE

7) uso DE SOSÁ C0140 MiECAInis

Malo. 

Regulax, exceso de color. 

Positivo, aunque se requiere ma- 

yor cantidad que de ácido fosf6- 

rico Puro. 

Positivo. Problemas de generaciSr

en laboratorio y espumado excesiv

Fétido olor. I-lejores resultados

con el subacetato de ulomo. 

Excelente. Los resultados de su

aplicaci6n se incluyen en las p1% 

bas de planta piloto. 

3. 24 OTROS METODOS IE --"EMACION EN FASE ACUOSA- BLANqIMO 0 ELIMETACION IE COLC

OXIDACION Y REDUCCION LE ' IATMM4S COLORIDA.S. 

De acuerdo a lo visto en los incisos anteriores, podemos generalizar las

afirmaciones oiguienteas

1) La eliminaci6n de las impurezas insolubles de una soluci6n puede reali- 

zarse por medios mecánicos ( sed-imentaci6n, filtraci6n, centrifugaoi&nl etc.) 

2) La eliminaci6n de las impurezas suspendidas de una so! uci6n ( particulas

grandes suspendidas en el solvente) puede realizarse: aumentando el volumen ( poi

concentraci6n); provocando su insolubilidad, mediante cambios del pH o alterand

su naturaleza 0 composioi&n, por medio de reacciones que formen derivados más fá

cilmente eliminables ( como las sales cáloicas de los ácidos orgánicos); favore- 

oiendo su solubilidad en otros medios, por adici6n de solventes especificos dife

rentes al solvente en que se encuentran suzpendidas7 dejando al producto princi- 

pal libre en el solvente original; por alteraci6n de sus solubilidades en el sol

vente original - Or adici6n de agentes que alteren la naturaleza de éste ( por emi; 

sificaci&n o por adici6n de ácidos o bases al solvente origi-nal); y por liltimo, 

pueden ser arrastradas por agentes pesados, por ooagulaci&n o defecaciin. 

3) El producto deseado, si forma s& lidos cristalinos, puede ser sejarado

de sus impurezas por cristalizaci6n o por formaci6n de una substancia derivada

que sea eliminable de la soluci6n por alguno de los medios antes mencionados ( aLe

cánioo o quimicos), para posteriormente ser fácilmente regmnerado el producto 01

ginal en un estado más puro ( como es el caso del azilcar al formar sucrato de no - 

dio o calcio). 

4) Las impurezas tazrbién pueden ser arrastradas por retenci6n electrostá- 

ticas o quimica en las súperficies de substancias adsorbentes. 
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Uno de los procesos industriales de refinacijn que ha merecid, especial

atenci<5n es el llamado proceso de blanqueo o " bleaching" de productos vegetales

o sintéticos, de naturaleza orgánica, ciWas características son unas comPosicio

nes incoloras o blancas uniformes, pero que en estado natural se encuentran ¡ Ir- 

purificadaB por materias ooloridas que deben ser eliminadas por diferentes me- 

dios químicos, los cuales se basan en la eliminacijn de la materia coloricia gi a

sosa o breosa por un proceso llamado " saponificacijn", que consiste en la intro

ducci6n de agentes alcalinos cue neutralicen la naturaleza ácida de ésta, for- 

mando prec-., itados insolubles. Para este proceso son muy utilizados la soEa, la

potasa y la call tal y como fueron descritos en el inciso anterior. Posterior- 
mente, la eliminaci6n de materia oolorida es completada por medio de la combina

ci6n de agentes cxidantes y reductores, más o menos vigorosos según convenga, 

que alteren la naturaleza de los compuestos indeseables9 de naturaleza coloidal

o coloricla, de tal forma que sean solubilizados 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 insolubilizacias, disgregadas- o

destruidaz, de tal forma que no impidan la cristalizaci6n o precipitaci5n com- 

pleta de producto deseado cuando éste es soluble ( como es el caso del azúcar, 

de la cafeina, etc.), 

La naturaleza de los agentes oxidantes y reductores que se utilizan en es

tos procesos dependerá rxclusivamente de las características del producto a pu- 

rificar, as! como del tipo de impurezas a eliminar. En general, los blanqueado- 

res deberán ser lo suficientemente enérgicos para eliminar eficientemente las
impurezas coloridas> pero no tanto que lleguen a daRar al producto valioso. 

Entre los principales agentes oxidantes industriales de las operaciones

de blanqueo se cuentan: el per6xido de hidr6geno, el ) er¿xido de sodio, los hi- 
pocloritos9cálcicos y s6dicos, el agua de cloro, el oxíizano, el ozono, el bi6xi
do de cloro, etc.; y entre los principales agentes reductores: los ácidos sulfil
rico, clorhídrico, sulfhídrico, el SO 21 el CO 2 y los carbonatos de calcio y se - 
dio. Algunos ya han sido mencionados extensamente en los inciso anteriores, co- 

mo agentes auxiliares del proceso de def'ecaci<Sn, en el que se alcanzan blanqueos

satisfactorios de los productos valiosos. Como hemos dicho, estos agentes casi

siempre ocurren en forma combinada en un proceso. Otros agentes " blanaueantes" 

o eliminadores de color de soluciones son los agentes de adsorcijn, mismos que

hemos oonsiderado ampliamente, oero que aquí será necesario estudiar tan solo

como complementarios de algwio de los agentes oxidantes o reductores mencionados. 

Obvio es decir que no todos los agentes blanqueantes tienen aplicaci6n en

la industria de la cafeina, debido a que algunos de ellos tienen aplicaciones
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muy especificas y la gran mayoria porque no han sido suficientemente estudiados

sus efectos destructivos en el alcaloide, como es el caso de los fuertes agente

oxidantes ozono, bi&xido de cloro, oxigeno, etc. 

3. 2. 41 PURIFICACION DE CAFEINA CON PEROXIDO IS HIDROGENO ( H202) Y F-PROXIDO UE
ODIO ( Na2 0 2)* 
El Derjiido de hidrigeno es un liquido incoloro con lína densidad de

1- 465 g/ cc a O' C. El punto de fusi5n de sus cristales es de - d9gO, hierve a 15

OC pero si el calentamiento es muy rápido puede haoer explosiSn violenta. El 11

quido puro tiene una reacci6n ácida al tornasol, pero en soluciones diluídas

tiene una reacci n 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 ásperas se descompone en su cog

ponentes, agua y oxigeno, a temperatura ambiente. 

El per6xido puede actuar como un agente oxidante 6 como un agente reducto

y también forma compuestos de adici(5n. El liquido es altamente disociado al cal

tarse, pero normalmente es más altamente asociado que el agua y con una constan

te dieléctrica más alta que ésta. Zs, como podria esperarse, un buen agente ¡ o- 

nizante. 

Como agente oxidante blanquea muchas materias coloridas por oxidaci5n, 

oxida compuestos ferrodos a férricosy sulfurosos a sulParicos ( tipico en el bla

queo del pelo), nitrosos a nitricos, arseniosos a arsénicos, el yoduro de pota- 

sio a yodo ( en soluciones ácidas) y el sulfuro de plomo a sulfato de plomo. Mu- 

chas de estas reacciones son por supuesto comunes a muchos otros agentes oxidan

tes. 

Como agente reductor, existe una mutua _reducci6n en la que tanto el per6x. 

do como la otra substancia pierden oxigeno. Con el M.InO4 y el ácido sulfiSrico
diluidoy ambas substancias son reducidas, En general, el per6xido s6lo reduce

substancias que son en si mismas fuertes agentes oxidantes. 

En uno o dos casosq el per<Siido puede actuar como agente oxidante o redue

tor bajo diferentes circunstancias, como es el caso de los cianuros complejos. 

Recientemente se ha dbwostrado que cuando el per6xido es reducido por iones fer

rosos, las soluciones presentan radicales libres de CE sin carga. 

El per&xido forma complejos de adici6n con algunas sales inorgánicas ( co- 

mo es el caso de los hidratos con el agua) y también con algunos compuestos or- 

ginicos ( lo que puede contribuir a : su eliminaci6n de soluciones). 

RepetidaLn.ente ha sido estipulada la capacidad blanqueadora del per6xido

de hidr6geno 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 perixido se utiliza en el blanqueo de la pulpa porque proporciona un

buen nivel de brillantez y gran estabilidad de c( lor, además de Zue produce po- 
cas pérdidas en el tratam, ento Por oxidaciin de la celulosa. 

La velocidad de blanqueo se incrementa con el pH. Considerando la ecua- 
cii5n 2ara la ionizaci6n del per6xido: 

H 20 2 --- 0' F, + + H00 - 

Al aumentar la concen-.raci<5n de los iones hidroxilo se suprimen los iones

hidr¿geno, incrementándose as! la concentraciin de iones perhidroxilo ( E0C), 

los cuales se cree son la especie activa en el blancueo. Se debe entonces bus- 

car el pH iptimo que dA el mayor grado de brillantez. A PH mayor de 10. 5 empie- 
zan a producirse reacciones laterales indeseables. En el caso de la puríficaci6n

de cafeina con per&xido, a pE elevados ( especialmente con ell uso dc sezia) se ob

serva de3pr..,ldimien-to de amoniacog indicativo de la descomposicior del alcaloi- 

de. Sin embargo se ha observado que la decoloraci¿n de licores de ca eina a pH

entre S~ 10 es bastante rápida y excelente, no a2i a pH mayores. 

En la actualidad los estudios que se hacen sobre la cinética con per6xido

se han enfocado hacia dos cuestiones principales: 

1) La oxidaci6n y disoluci(5n de carbohidratos celul6sicos9 avicares y de
los productos farmacéuticos sujetos al tratamiento. 

2) La descomposici6n catalitica de! per<5xido. 

Ambas reacciones son indeseables en cualquier blanqueoy tanto de pulpas, 

textiles9 azicares o, en nuestro caso, del alcaloide. La primera por pérdidas en

los procesos del producto principal, y la segunda Dor pérdidas de reactivo efec

tivo. Fa -rece ser que los dos tiros de r-acciones, lo mismo que la reacci6n de

blanqueo, son ( le pr:Lier ordcn, con lo que se incrempntan las velocidadc;s respeo

tivas al aumentar las concen-Grac- ones del reactivo en el sis—tema. Generalmente

se grafica log de la concentraci6n de perixido remanente contra tiempo, en un

proceso que utilize - er(Sxido rara blanquear, uaxa conocer el progreso de lq rea
z ei<5n . 

La técnica para evitar las reacciones indeseables en el blanqueo con per(S

Cido es la. utiliz, ci<5n de agua tratada previamente Dara eliminar los iones meti

Licos. Si bien estas reacciones no se pueden eliminar totalmentel si se redupen

i un minimp. 

A pesar de la reducci6n de las reacciones laterales indeseables? el nivel

e brillantez obtenido al fir del proceso no se verá incrementado grandemente, 

sin que ésto tenga una explicaciin satisfactoria, aunqUe se cree que sea debido

L que en presencia de los iones metálicos se forma un peroxicomplejo cu¿, -o poder
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de blanqueo es superior al i6n perhidroxilo y al eliminar tales iones, no es

producirla tal entidad reactiva. 

En el blanqueo con per6xido, el mecanismo no consiste en solubilizar Y el¡ 

minar los compuestos coloridos y la ligiina, complejo 0010ridO Muy com<5n en la
mayoria de los productos vegetales, especialmente presente en las pulpas madere

ras, en la caPía de azilcar, aunque también presente en cantidad apreciable en los
granos leñosos como los del café, sino más bien en una alteraci6n de la estructu
ra química de estos compuestos para formar substancias relativamente incoloras - 

Es importante señalar el hecho de que el per6xido no pwece producir cam- 

bios apreciables en la celulosa ni en la misma lignina. En la cafeína no se ob- 

serva tampoco descomposici6n algunag a pesar de usar altas concentraciones de
esce %gente en soluciones de cafeína USP concentradas, presentando sin embargo

un notable efecto blanqueante en las soluciones de orudos y licores -madres, por
oxidaci6n de los taninos y de lus productos fen6lio0s colOridOs- 1,9. lignina tam
bién es decolorada apreciablemente, pero generalmente su eliminaci<Sn se '. asa en
su insolubilidad en soluciones acuosas, por lo que es susceptible de ser adscr- 
bida o inoluso eliminada por filtraci6n. 

1,os procesos de blanqueo con per6xido se caracterizan en general por una
alta velocidad de exhaustividad del per6xido en la etapa inicial, seguido de
una velocidad más baja hacia el final de la reacci6n. puede resumirse que un
proceso de blanqueo conpEw&xido tiene los siguientes pasos¡ 

i.) Frz,paraci6n de la solLLoiSn del producto que se va a blanquear, el¡ 
minando previamente los excesos de grasas y ceras con el uso de alcalis o medios

mecánicos. 

ii) kpl . icaci6n de la soluci6n blanqueadora del per6xido. 

iii) Tiempo de retenci6n para permitir el blanqueo. 
iv) Neutralizaoi6n del resto del oxidarite y/ o eliminaci6n de las imPurE

zas oxidadas por lavado o por adsorci6n ( si el producto tratado es solúble)_ 
La temperatura reoomeniada de trabajo del per6xido es más bien baja. Alre

dedor de 35~48009 aur.que puede utilizarse a temperaturas elevadas ( alrededor de
la ebullici6n de! agua) 3 como se realiza en la industria textil o en la de la q
fe:Sm, ero tomando las debidas precauciones para evitar el exceso de espuma quo
se forma por la desoomposicíÓn d¿1 POr6Xid0* 

Para la neutralizaci6n de los restos de per6xido en las soluciones blan- 
queadoras, suelo utilizarse agentes reductores como el S021 los bisulfitos, há
drosulfitos Y el ácido sulfúrico 0 olorhidrico. 

La soluciSn de H202 emploda para blanqueos industriales a gran escala es
de un 50 l en peso, aunque también se enauentra en proporci6n de 35 %, Estas s
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ivasan en recirientes de Alliminio o plástico. La soluci6n al : W :> ntiene

3- 5 % de oxigeno activo en peso y la de 35 % un 16- 5 t- 

Las soluciones de per&xido no son t6micas pero si corrosivas; fueden caw- 
ar combusti6n espontánea si se les permite estar en oontacto con materiales or
ánicos inflamables u oxiclables. 

otro per6xido muy utilizado como blanqueante es el Na2 02 , un s6lido gra 

ular amarillo pálidog que contiene un 96 % de 1.ureza normalmente, Contiene un

0 % de oxígeno activo y cada kg equivale a 1. 21 kg de per6xido d -e hidr6gen0 al
Q % más 1. 02 k -g de ' Za0H. 

El equipo usado para el blanqueo con per6xido cio, e ser hecho de acero ¡ no
dable, de teja a prueba de ácidos, de concreto limpio o de acero con hule 0

auxita, para mejores rezultados. 

para el uso especifico del peréxido en el blanqueo de soluciones impuras
le producL.Os f-mrmacéu-ticos, especialmente de cafeinal no existe una bibliogra- 
la ad- cuada, aunque es interesante mencionar que esta práctiva es utilizada a
ável industrial por una de las compaHías refinadoras de cafeína en Í,' éxioO Y
or algunas empresas farmacéuticas refinadoras y productoras de otros farmacos. 
Enclusog como hemos mencionado en el capítulo Ijg existen algunas patentes que
itilizan al per6xido de hidr5geno para la extracci¿n del alcaloide del grano de
zafé ( Ver apéndice 11. Lista de patentes de descafeinizaoi6n). 

Puede asegurarse que el proceso de blanqueo de soluciones de cafeína oon
aste agente puede tener las siguientes variantes: 

1) Blanqueo de soluciones de crudos. 

2) Blanqueo de soluciones cristalizadas del alcaloide, posterior a una ola
rificaci1n de las soluciones de crudos con otros agentes, como adsorbentes o de
fecantes. 

3) Blanqueo de aguas madres de cristalizaciones de cafeína prvvenientes de
procesos de adsorci6n o áefecaci<Sn. 

4) Neutralizaci6n de sales ooloridas y sales cloradas en otros tipos de
blanqueo. 

Para el primer caso, la adici6n de per6xido en la soluci6n de crudos es ] e
comendada después de un paso preliminar de eliminaci6n del mavor porcentaje de
impurezas posible, especiair.,en-te de breas y ceras, ya que de otra forma la efica
oia del blanqueo es mucho menor. Esto es equivalente al tratamiento con lejia 0
oal en el blanqueo de fibras textilesi el cual es seguido de un lavado de las
fibras para eliminar los excesos de alcali que descompondrían al Per6xido- El
peri5xido adicionado a la soluci6n de crudos actuará entonces sobre las impurezas
coloridas especialmen-tel pero como su eí*ecto no . es precipitante ( aunque se ha ob
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servado en experiencias oon ~ os en soluciones diluídas que algunas materias

tienden a flocular, formando un sedimento blanquecino o amarillento), es sumami

te recomendable completar su acci<Sn con el uno de agentes adsorbentes o defecar

tes. Como se ha dicho, el per<S:rido ademis de su aoci¿n decolorante pueas propol
cionar un medio de neutralizaci6n de los agentes aloalinos, en casos en que és- 

tos se encuentren en baja proporci6n. Lo más recomendable es el uso de adsorber. 

tes, ya que así se evitaría un exceso de tratamiento oxidante al alcaloide, aur

que también es posible una defeoaci<Sn con cal posterior al blanqueo. El uso de

agentes reductores ayudaría al blanqueo y a la neutralizaci(5n de los excesos de

per6xido, pero no contribuiría en este caso a la eliminaci&n de la materia colo

dal y suspensoide, en los -excesos que se aprecian en las soluciones de crudos

de cafeina. 

La temperatura de reacci6n recomendada será lo más baja posible, rara evi
tar los inconvenientes típicos del proceso: 

i) Descomposici6n del per6xido, lo cual provocará excesivos desprendimien

tos. de oxígeno gaseoso, que se manifiestan en una forma de espuma muy

pertí
y muy compacta, y por supuesto, de la menor eficiencia del reactivo. 

ii) FreciPitaúi<Sn del alcaloide si la temperatura desciende demasiado. 

Una temperatura recomendada _jara la concentraci6n de 25- 30 % que normal- 

mente se maneja será de 55- 601C . A¿ n existe espumado en estos casos, especial- 

mente si hay agitaci6n, pero éste es controlable por medios mecánicos o por el

uso de agentes an t ¡espumantes 1 como la mezcla Twin -Span a base de silicatos, o

incluso de la vaselina. o aceites. El mayor peligro de espumado se manifiesta al

aumentar la temperatura a ebulliciSn, bien sea para la adsorci6n o pa-ra la defe

caoi6n. Debe entonces proporcionarse 11— temperatura de reacci6n adecuada, un

tiempo lo suficientemente prolongado, así como una agitaci6n adecua4 y constan
te, aunque no demasiado vigorosa, para favorecer el intimo contacto del agente

en la soluci&n con las impurezas a oxidar, as! como la eliminaci6n del exceso

de oxígeno desprendido. Otra forma adecuada de evitar los peligros del espumado

al calentar, es Proporcionar una neutralizacidn del per&xido con algun ácido, 

una vez alcanzado un `blanqueo adecuado y previo al tratamiento con algun otro a

agente; y por áltimo, otro método factible de control es el uso de porciones de

perixido, en pasos o etapas de tratamiento, alternados con neutralizaciones par

ciales del reactivo, bien sea con ácido o con adsorbentes. 

El tiempo de reaoci&n del per&xido en las operaciones de blanqueo es gene

ralmente muy largo. En algunos casos de días, cosa que en un proceso de refina- 

ci&n industrial es excesivo para mantener un ritmo de producci6n constante y ad£ 

cuad0- Así entonces, el uso de oantidades adecuadas Y ne muy grand" de Per6xid< 
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iara garantIzar un blanqueo suficiente, m4s o menos r4pido, aunque no el 6pti

to, deber& ser la meta del prooeso, Además, el rso de una cantidad menor del

Icaloide, es decir usar soluciones m¿fa diluIdas, puede auxiliar muchfsimo la

oci6n del oxidante; eliminar luego los excesos de éste por ligera acidifica— 

ii6n, ayudará además a evitar los peligros de cristalizaciones indeseables por

ixeesivo descenso de la temperatura de reacci6n. Un hecho importantIsimo es

a consideracidn de que la reao, i6n de la disociacidr. del per<5xido es exotér

ea: 

23 cal grandes ( k cal) H202 — 20 + ' 02
Esto pudiera provocar que la temperatura precautoria de trabajo se ele

e demasiado, aumentando oon ello los peligros de espumado, ya que o¡ se auna

a el desprendimiento de oxigeno al burbujeo de la ebullici6n del lioor, la

iroduoci<5n de espuma se volverla incontrolable, resultando en desbordamientos

e los licores de las pailas o tanques, con las ooneiguientes pérdidas. 

Se ha oorroborado el hecho de que a mayor cantidad de per6xido mayor es

1 blanqueo de las soluciones de crudos. pero mayor es también la cantidad de

ler6xido rerianente en el licor, lo que pudiera provocar espumado en las sig1, ien

es etapas del proceso. Parece existir una relaci&n empIrica entre el conteni

o de impurezas solubles y coloridas remanintes en el licor después de la se— 

aracidn mec4nica de insolubles y la cantidad de per&xido requerida en el blan

ueo, de tal forma que un gramo de per6xido se requerírg por g -ramo de impure— 

as solubles. Si se toma en cuenta que los % de impurezas solubles en los cru

os manejados en el pals oscilan entre 7 y 16 -",' ( IIAG, GP y NEnTLE), se obser— 

arl que los '< de perftido ser1n bastante elevados. Aunado a ésto, hay que a— 

larar que la eficiencia de la prueba no es & ptima. Los tiempos de reacci5n

ueron cortos y hubo necesidad de auxiliar al per6—ido oon adsorbentes para

liminar los co2oides y suspensoides. FÁ3 pues prudente recomendar que el peil

ido sea usado en cantidades medias, ai1n cuando las pruebas de laboratorio rea

izadas en el presente trabajo hayan sido satisfactorias en esas cantidades, 

a un hecho que a nivel industrial las cantidades son excesivas y la eficien— 

a de reacci6n reduciday por la naturaleza mecdnica de los equipos, sol como

or el extremo peligro que representa el manejar cantidades grandes de mate— 

iales que pueden llevar a accidentes tales como derramamientos de las périlas

e trabajo, cte. El. uso de agentes adsorbentes es en estos procesos de mucha

tilidad y obedece a los siguientes prop6sitósi

1) Adsoroi6n de color, cenizas, ¡ once pneados, cte. 

2) Adsoroí&n de las impurezas decoloradas y f-oculadas con el per4xido. 
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3) Adsorci6n y arrastrS de coloi les y materia suspendida. 

4) AdIOrci6n de los restos gaseosos de oxígeno en la soluci6n. 

La última misiSn se tornará sumamente difícil para un mismo tipo de adsox

bente, dado que como hemos dicho en el incíso referente a la adsorci6n, no to— 

dos los agentes adsorbentes realizan simultáneamente la clecoloraci6n de solucio

nes y la absoroi6n de gases. Sería tal vez necesario utilizar una combinaci<Sn

de diferentes adsorbentes para la realizaciSn de tal efecto. 

Además, de acuerdo a lo explicado anteriormente, la temperatura de reaccid

Sptima para el adsorbente generalmente utilizado para la decoloraciSn de solu— 

ciones de cafeína, como es el carbo5n vegetal activado, es la temperatura de ebu

lliciin del solvente. Esta temperatura se torna prohibitiva para un proceso que

involucre el uso de per6xido. Por tal, la eficiencia del adsorbente disminuiná

al tener que utilizar menor temperatura de trabajo. 

Sin embargo, la eficiencia del proceso aún 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, 

permiten pensar que el proceso es factible industrialmente. 2s sin embargo muy

recomendable una mayor experimentaci6n a este respecto, con objeto de valorar

mejor las cantidades Sptimas de los reactivos, as! como un conocimiento más ex— 

haustivo de la naturaleza de la reacci6n. 

El uso del per6xido en soluciones cristalizadas o a punto de hacerlo tam— 

bién ha mostrado buenos resultados. Este procedimiento consiste en adicionar una

cantidad de soluci6n blanqueadora de perJ¡ ido al tanque de cristalizaci6n, cuan

do el licor está siendo bombeado desde los filtros, en una cantidad bP--ja ( de 0. 4
a 3 % ) con el objeto de dar un tratamiento secundario a los licores ya clarifi

cados. Es decir, una vez que se han eliminado la mayoría de los coloides y sus— 

pensoides, as! como las sales de los iones metálicos que puedan entorpecer la

labor de blanqueo del per6xido. 

Como la soluciS.- caliente será ahora sometida a enfriamiento, no existirá

peligro de espumado. Además, la cantidad de blanqueante empleada es menor, con

lo que ese peligro taiibién disminuye. El tiempo de cristalizaci6n ( generalmente

largo), favorece incluso el trabajo del oxidante, y la temperatura también tien

de a alcanzar el valor optimo mencionado para la acci6n del per6x_ido. Otro fac— 

tor importante consiste en el heoho de que la cafeína al cristalizarse constitu

ye una masa semisSlida con los licorea, de constitucion pastoza Muy similar a

la de las fibras celulosicas del papel o textiles, mismas que no se verInarecta

das por el per5xido, pero que permiten que éste actúe sobre las impurezas colo— 

ridas disueltas, aumentando la clarificaci6n de las aguar madres y disminuyendo
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la canticlad de impurez-as ocluidas entre las formaciones cristaliras. Como resul

tado se obtendrán cristales más blancos y puros y aguas sumamente trEnsparentes, 

de pFí mucho más bajo que los normalmente obtenidos por defecaciin, cuando se

trata licores provenientes de este tipo de clarificaci6n. 

Sin eníbargog es preciso mencionar el hecho de que esto último resulta a

veces un migero inconvenienteg como lo demostraxon las experiencias a nivel plan

ta piloto, ya que se ha observado que las formaciones cristalir-as de la defecJ16- 

ci¡5n, abundantisimas y generalmente grumosas auncue sumamente coloridas en el

seno del licor, ew-ndo aún no han sido separadas de éste, tienden a redisolver—- 

se al adicionarles el perixido. EE, o provoca cosechas ligeramante más pobres, 

aún cuando más finas del alcaloide. Los cristales son incluso más pequeiíos te- 

niendose problemas a veces poi -que éstos -Pasan a través de las canastas dc centri

fuGacijr-, y con ello las aguas, aunque más clarasy zcu- an un notable i—cremento

en los Slidos disueltos y suspendidos, especia1mente d2 cafeina. 

La explicaciin de este fen6r.,eno radica en el hecho e que el per6xido tie

ne la siguiente acc1in en el medio alcalino en el que se trabaja en estos casos: 

i) Neutraliza los ones - OE del aleali, bajando el pH y aumentando con

ello la solubilidad del alcaloid--. 

ii) Forma iones complejos cálcicGs y con -- os iones metálicos del agua y del

licor que hayan pasado la etapa de dcfecaci6n, preciiit' ndose lo2 ex -esos de 6U

tos, en una reacciin similar a la que ejercen los agentes ácidos, Esto se apre- 

cia en la separaci(5n de los cristales por la presencia de precipitados grises o

blanauiamarillentos. 

iii) Destruye los núcleos sucios de cristalizacio5ng especialmente los consti

tuidos por hidr xido de calcio o por impurezas coloridas suBPendidas que pasa -ron

a la defecaciiny con lo que la formació5n cristalina se disgregay obteniéndose

Particulas cristalinas mucho más peque; as. 

Ln cualnuier casog la calidad tanto de aguas como de cristales se incre- 

mentay pero debido a que el rroceso cle defecaci6n no elimina el total cle ¡ m -mire

zas, la acci<5n del per6xido es tan solo un comp'-, mento. Como no existe un auxi- 

lio final de su accion en es -tos casos, las cosechas se ven empobrecid-as. ' Sin em

bargiq el blanqueo por este método de licores clarificados de carbones adsorben
tes muestra resultados mucho mejores, debido fundamentalmente a que el medio -re

sultante de la adsorci6n es icido ( aunque ésto también impido la formaci<Sn ipti

ma d91 perhidr6xilo y, por tal, el Jptimo uso del oxicl%l1te), a que existen me- 

nos núcleos sucios, ya que la eliminaci6n de coloides y susrensoides es mayor

en la adsorci<Sn y arrastre defecante que el carbon tiene, y con ello los crista
les se disgregan menosl y a que la oxidaci<5n de las impurezas es más fácil ya
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que los iones metálicos ( cenizas) son más fácilmente eliminados por adsoro: 

Se ha observado que si la defecaciM se realiza oon auxilio de SO21

alpiln otro < oído, hasta la neutralidad, el tratamiento oon perdrido es mi

jor y más efioientel aunque a veces en innecesario en este tipo de licores

ya que el medio < oído garantiza en aT mismo una clarificaci6n y eliminacidi

suficiente para un primer paso, y el uso de perdxido no incrementarla notal

mente el blanqueo, además de que como hemos dicho el per&xido pierde efici< 

oía si el medio es marcadamente 4cido. P-9 pues recomendable utilizar éste ] 

ra un 2o. paso de tratamiento de los cristales, auxiliado con un proceso di

adsorbentes. Incluso la adici&n en cantidades muy reducidas a cristales de

tratamiento, de calidad USP generalmente, auxiliará a que sus aguas madres

ranticen una recuperaci6n de cafe1na pura con un simple tratamiento por ooi

centraci6n y recristalizaci6n. 

Ib el caso del blanqueo de aguas madres de cristalizaoiones proveniez

tea de defecaci6n o adsorcidn, el per6xido muestra sus mejores resultados. 

tas aguas contienen la mayoría de las impurezas solubles que permanecieron

los licores a pesar del tratamiento defecante o adsorbente, y su contenido

cafeSna es más bajo ( 8- 12 5 del total de orudos alimentados, especialmente

bido a las cantidades grandes de solvente que se usan generalmente, por ra2

neo de seguridad ya mencionadas, ya que en frío la solubilidad de la cafef? 

en agua baja hasta un 2 ). Es deoir, están bastante dilufdas y lo- s<51idoe

son en su mayoría impurezas oxídables, ya que son principalmente las impur 

zas ooloridas. Un tratamiento en frío con per<5xido durante su almacenamieni

previo a la concentracii5n permitirá blanquearlas haita casi la transnarenci

Además , como ya apuntamos, los licores provenientes de la defecací<5n serán

mucho mejor refinados que los de adsoroi<5n. La cantidad de per6xido que es

cesaria es bastante pequeF-a, muy aprovechada y un exceso puede fácilmente i

eliminado durante el calentamiento para la concentraci6n de estos licores < 

incluso con la adici&n de una pequeEa cantidad de ácido. Siempre deberán tc

se precauciones contra el espumado en los tanques concentradores. 

Como resultado de este tratamiento, se podrán obtener cosechas de cri

tales mucho mejores que las normalmente obtenidas de estas aguas, acelerand

con ello el ritmo de producci6n. 

Es conveniente que agreguemos la advertencia referente al hecho de qY

sí las aguas provienen de tratamientos con sosa NO SE RECOMILMA EL USO DE

PEROXIDO y viceversa, si las aguas han recibido tratamiento blanqueante cor

pori5xido NO SE RBCOMIENDA AUXILIAR A LA CRISTALIZACION CON SOSA, porque se

observado desprendimiento amoniacal, especialmente en el segundo caso, lo e
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sulta en cuantiosas pérdidas. Tampoco si las aguas provienen de tratamientos de

crudos con per5xido se recomienda usar un 2o. trF-".amiento de per6xido ni a las

aguas ni a los cristales, ya que un exceso sin reacciona que éstas contengan se

rá suficiente. Un exceso de per6xido se ha observado que provoca uras forracio- 

nes cristalinas de coloraci6n roja ( identificadas como teobromina), ~ do se

somete a estas aguas a un tratamiento con calor para llevarlas a sequedad para

su análisis de s6lidos. Tampoco ds recomendable -. ratar de blanruear cristales a

los cuales se les haya ~ ido sosa para cristalizarlos. 

Por último, puede menciona se el hecho de que el per6xido actúa eficiente

mente para neutralizar los excesos de cloro en soluciones diluídas de éste o sus

derivados al blancuear soluciones de cafeina, lográndose con ello buenas calida

des y disminuci6n de los inconvenientes que el cloro tiene como blanqueante de
soluciones del alcaloid, mismas que mencionaremos con más detalle en as Dá igi- 

nas siguientes. 

otro hecho interesante observado en el uso de Der6xido es el olor que se

aprecia en las soluciones y que puecie constituir un factor negativo para el pro

ceso. De las diferentes experiencias, especialmente a nivel planta piloto, se

observ<5 el hecho de que un olor muy penetrante proveniente del oxigeno y al: n de

trazas de Der6xido, permanece en las clifereiite etapas del proceso. en aguas Y

licores, pero también en las cosechas de cristales. Por esta causa s(-. llev<5 a Ca

bo un lavado más cuidadoso de los cristales9 con agua tritada, y luego se lee

llevá a secaxi observándose que este olor d" aparece una vez secos los cristales. 
Asimismo, el ub de carbc5n activado elimina el exceso de olor de los licores. 

Esto parece llevar a la conclusi6n de que, aunque el carb6n activado deco

lorante que se us& no es específico para la eliminaci1n de gases ( oxigeno en e s

te caso), si ayuda con una notable eficacia a la deodorizaci6n. Mientras el pin

ducto final carezca de algán olor 6 color y cumpla con las especificaciones far

macopeal el proceso no est1 considerado como prohibitivo. Por ello abadiremos
tan s6lo la recomendaci6n de no usar per6xido en soluciones de 2o. tratamiento

a cristalizar, ya que en e -,las no habrá oportunidad de eliminar el C.or excesi- 

vo de los restos de per6xido. Por tal, se recomienda el oxidante ante s del t --ata

miento adsorbente previo a la última cri£talizaci&n o tan s6lo un t¿ -atamiento a

las aguas que resulten de ésta. 

En la figura 3- 9 se ilustra el proceso de tratamiento de crudos y aguas

con per6xido y carbén, mismos que representan la rutina de trabajo a nivel labe

ratorio y planta piloto rara el presente trabalD. 

3. 24. 2 USO DE COMPUTESTOS CLORAMOS IARA EL IjE SOlUCIOJES DE UFEINA, 

Desde 1774 en que fue descubierto el cloro elemental por el Químico
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leo C. V. Scheeley se ha obser7ado que el cloro elemental tiene una accién blan
iadora sobre las fibras veggetales, por lo que ha sido extensamente utilizado
ao agente blanqueador en las numerosaz industrias refinadoras de reductos ' J e
tales. 

Sin embargo, el hecho de que el cloro tenga una acci6n degradante sobre
a fibras cuando se utiliza en exceso para obtener mayor blancurat ha llevado
la elaboraci4Sn de numerosos estudios tendientes a aproveohar sus propiedadel
anqueantes y a disminuir las posibilidades destructivas del mismo. As! enton- 
s, el quimico franoés Bertholet descúbri6 que si el cloro se absorbe en una

luci4Sn de VOY se obtiene una poderosa y eficiente soluci6n blanqueadoray
lírla acci6n menos degradante so-Dre las fibras. -- sta soluoi&n recibi6 el nom- 

de gua de Javelle- I-niempo después, Lábarreque en Francia descubriJ que el

oro absorbido en una soluci1n de CaCO 3 era una soluci1n tan buena como la an- 
rior. Y a fines del siglo XVIII, Tennant de Escocia descubrij que el cloro di
elto en una lechada de cal producla una soluci6n que después d -a sedimentada, 
anqueaba satisfactoriamente» En 17999 el mismo investigador descubri6 que el
oro puede ser absorbido sobre cal apagada y seca y la soluci6n blanqueadora

i iuede generar por disoluci6n del s6lido as! obtenido. Este fué un paso impOr
Lnte en el desarrollo de los procesos de bíanqueoj ya que el agente blanquea - 
r podia as! generarse en polvo, transportarse con suffla facilidad y utilizarse

1 lugares remotos de! lub-ar de fabricaciin- 

De este hecho, la difusi6n del uso de combinados alcalinos del cloro in- 
rement<S la eficacia de los procesos de blanqueo en industrias tales como la del
9,pel, la textil, la azucarera, etc. 

De este hechoy también se ha podido intentar experimentar con el cloro en
1 blanqueo de otros Productos como ' los farmacéuticOE- 

Balara, en 18349 demostr6 que estas substancias blanqueadoras contienen sA
es del leido hipocioroso, HOCl. Las reacciones de la obtenci6n de tales solucio
es dan una mezcla equimolecular de un hipocloritO Y un cloruros

2 KDII + C" 2 )- KCIO + K01 + 20 ( 1) 

2 Ca( OH) 2 + 2 C12 i Ca( 0102 + CaC' 2 + 2 H20 ( 2) 

Ca( C10) 2 + CaCl 2 + 2 Na2CO3
j 2 NaClO + 2 NaCl + 2 CaCO3 ( 3) 

La acci6n deoolorante de, leido hipocloroso es debe a su ionizaci6nt
HOGJ - H + + Clo— ( 4) 

color se vuelven ju,, joras 0 dan productos casi in- Nluchas substancias de

de madera se blanquea oon una solucijn de hiPOC1-0ojoros al oxidarse. La pulpa
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rito s6dico y un ácido. 

La acción blanqueadora del agua de cloro también es debida al ¿ cido hi, 

oloroso que contieney a Pesar de que contiene mucho más cloro libreg puesto quí
la reacción de hidr6lisis del oloro es reversible: 

012 + H2 0 — Ecl + Helo — H+ + el- + Holo ( 5) 

Esto se comprueba con el hecho de que el cloro no decolora cuando no hay

agua presente. --,"ormalmente el exceso de cloro del ácido hipocloroso 0 hiDOClOr

te se quita del material blanqueado lavándolo y los i1ltimos indiciosl tratándo
lo con solución de sulfito s6dico, o tiosulfato o ai1n con la acción del SO2s

Cl2 + Na2503 + H20 — 1. Na2SO4 + 2 HG1 ( 6) 

aClO + !-
a2503 ' Na2 SO4 + NaCl ( 7) 

Cl 2 + 20 + Na2S203 ` 2 NaCl + 2 H2SO4 + 6 HC1 ( 8) 

4 C12 + 5 ll O + Na2 S205' Na2SO4 + S + 2 HC1 ( 9) 

Las ecuaciones ( 4) Y ( 5) demuestran que el ácido hipocloroso, para el mi: 

me peso de cloro,. tiene una actividad de oxidación doble de la del cloro libre

Por lo tanto, no -hay pérdida de ao-lividad al ser adsorbido primeramente el clo, 

ro por el aleali, a pesar de que la mitad se convierte en cloro inerte, oomo

ácido olorhidrico. Es el oxigeno disponible el que origina la aooién- decoloran- 

te. Las constantes de equilibrio de las reacciones ( 4) y ( 5), a 25* C, tienen l< 

siguientes valores: 

E-:Inoj El¡'] 3- 94 x 10- 4
H201 [ ClJ2

Y'2 Cloj EH, 3 5. 60 x 10- 8
HG103

La oomposici6n del sistema puede ser alterada dj! manera apreciable por vE

rios procedimientos. La dilución acuosa del sistema causa un desplazamiento ha- 

cia la derecha en la reacción ( 5), enriqueciéndose la mezcla en áeido hipoclorc

so y elorhidrico. El efecto de la dilución en la hidr6lisis se muestra en la si

guiente figuras 3. 14. 

Calentando el sistema, la reacción también se desplaza hacia la derecha. 

Pero el método más importante para controlar la composicí&n del gistema eloro- 

agua es ajustando el pH. Si la concentraci6n de iones hidrógeno se clisminuyeg

proj=esiv.tmente la solución se torma alcalina. A pH 10, el ácido hipocloros ' o es

tá casi 100 ; l. disociado en i6n hipoolorito. Usando lw9 ecuaciones del equilibri
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se puede determinar la composici6n del sistema a todo el rango del pE. Si se

controla el pE se puede tener selectivamente u7 -a de las especies: Cl2 , HC10

6 HC1 6 C10— como reactivo. La gráfica siguiente nos da una idea de la varia

ci6n del sistema con el rango del pH ( fig. 3. 11) 
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La halogenaoi6n de la ligaina, 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 blanqueo de la pulpa de madera u otros

vegetales. El curso de la reacciin depende de manera critica del solvente, pH j

temperatura. 

En general, cualquier tipo de blanqueo se basa en los siguientes tipos

de reacciones¡ 

1) Substituci6n de hidr¿genos insertados a los átomos de carbono

alquilicos o aromáticos de la lignina o substancias ooloridas. 

2) Adici6n a las dobles ligaduras de los compuestos orom6foros. 

3) Oxidaci6n de carbonos, rara disT--egaci6n molecular. 

Estas reacciones son criticas e importantes al blanqueo. Durante la clor-, 

ci&n, el cloro elemental act-i1a principalmente bajo reacciones de substituciSn, 

lo cual puede resultar sumamente perjudicial al rrodL;cto valios0, ya que favorE

ceria la formaci6n de subproductos de disgregaciin. El HC1 actúa bajo reaccio- 

nes de adici6n, mientras que el hipoclaraso bajo reacciones de oxidaci6n. Si sí

te último tipo de reacciones no es muy severo, constituye el mejor y más eficíl

te método de tratamiento para la mayoría de los productos vegetales. 

De esta manera, dado un sustrato, la capacidad de oxidaci6n o substitucic

de las soluciones acuosas de cloro de -pende ue las cantidades relativas del clo- 

ro moleaular y HG10 presentes, los cuala-- dependen del PH del sistema. 

3. 24- 1 ACCION WSTRUCTIV.A = L CLORO - 

Se ', a estudiado ampliamente la acci&n del cloro en diferentes substan- 

cias orgánioas presentes en los Drocluctos vegetales, tales como la celulosa, e: 

azúcar, la cafeína, etc., con objeto de predecir los inconvenientes de su uso. 

Acerca de la cafeína pociemos citar las investigaciones de W. Ilzaubé, que

afirma que la cafeina es una base débil monzaoídica, cirlas sales se disocian a: 

evaporar stz soluciones acuosas. W10 forma sa-lee estables con los ácidos, esil

cialmente el HC1, el ácido acético y el citrico ( como clorhidrato, acetato y q. 
trato), aunque forma también combinaciones estables oon el benzoato de sodio y

el salicilato de sodio, muy solubles en agua ( base de productos de mucha dem;Rn< 

en la industria farmacéutica). 

Traubé afirma que la cafetria EZ PAC= WITE IESCM-iZM-STA B11 SOLUCIONES, AL- 

CALLTAS CALWiBIE, FILEEKIES Y CONCENTRADAS, a un producto que 41 llama oafeídini

rosteriormente se ha comprobado que se trata de la teofilina). 

Posteriormente, diversos autores han estudiado la descomposici6n de la ci

feina cuando sometida a tratamientos oon agua de cloro, pudiendo éstas resumil, 
se como sigue: 
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Con agua de cloro a pR ácido, la cafeina se descompone a dimetilaloxana

1, 3- dimetil- 1, 29395, 6,-( 1E, 3H)- pirimidinatetronaj y metil urea, por la acci6n

destructiva de la oxidacién excesiva del cloro. 

A niveles más drásticos, por adici6n de cloro se forma la 8- clorocafeina, 

s6lido de punto de fusi6n 180OC, de color blanco y que puede reducirse con pol- 

vo de zinc a cafeina. 

La completa demetilaci6n de la cafe:Ena en la 8- ciorocafe:Ena puede realizar

se en la presencia de cloro y oxicloruro fosforoso, a ebullicit5n en agua, formán
dose así la tetraclorocafeina, la cual se convierte luego, si el proceso se de- 

ja continuar, a 8- cloroaantina. Esta, por reducci6n se convierte a xantina ( pu- 

rina 296-( 1H2O- diona i 2, 6- dihidroxipurina). 

Del tratamiento alcalino oon agua de cloro no se reportan destrucciones de

ésta, aunque se advierte del peligro de la cloraci6n substituyente si el pH baja

demasiado. Es por ésto que el uso de agua de cloro no se recomienda, siendo pil

ferible la utilizaci6n de hipocloritos cálcicos o sidicos para el blanqueo de

soluciones de este alcaloide. 

En la industria azucarera se utiliza con confianza y eficiencia un proce(1¡ 

miento blanqueante de los azúcares de caHa 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 soluciin, las cuales arrastran toda la materia colorida

suspendida a la parte superior del tancue de tratamiento y se extras el liquido

clarificado po r el fondo. El exceso de cloro se destrwje con SO2 o oon per6xido
y después el liquido se hierve para obtener el azúcar por métodos tradicionales, 

como cristalizaci6n, etc. Las costras de este proceso también se tratan con per

ixido y se filtran con filtrcayudas para extraer los licores ocluidos. Este pro
ceso se conoce - on el nombre de Sucroblano, y con el se logran elimLnaciones de

90 a 9,1 % del color contenido en los licores. 

Algunas veces se auxilia a este proceso con bauxita, un adsorbente mineral

que elimina los r- stos de los suspensoides, con la gran ventaja que reduce los

costos, al eliminar la fltraci6n a presi6n y disminuir los oostos de generaci45n

de vapor porque permite el tratamien-lo de licores muy espesos. 

Para la purificaci6n de la cafeina con hipocloritos, dadas las limitacio- 

nes del alcaloide con el agua de cloro ( mismas que a nivel cualitativo se corro

boraron en el laboratorio), - e recomienda tratar a las soluciones del alcaloide

en una forma intermedia, que cor-, tituye la combinaci6n 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 blanqueo para soluciones de crudos de cafe

na en la forma siguientes

i) Disolver los orudos en agua caliente. 

ii) Tratarlos con ácido fosfórico, en un procedimiento similar al enuncia

do en el capitulo de defecación, a pH 5 - 

iii) reutralizar los ácidos orgánioos con lechacla de cal, para auxiliar a 

más a la defecación de coloides y suspensoides, en una proporción adecuada par

proporcionar un pH de 8- 9 ( HAG) 6 de 10 ( GF). 

iv) Adicionar hipoclorito de calcio de alto grado al defecador ( el tipo d

Suero Blano de 80- 85 % es saticitactorio) 6 una solución de hipoolorito de socli

al 12 %, en una proporción de 2 a 4 % del peso de crudos alimentados. Dejar re

cionar al licory al agente blanqueante por un corto tiempo ( alrededor de 15- 2

min) agitandio vigorosamente. 

v) Sostener la agitaci6n por otros 20 minutos y luego llevar a ebulliciói

La temperatura durante el blanqueo deber -1 ser de 65- 70* G. 

vi) Los lodos se dejan sedimentar y se decanta el lioor. 

vi¡) ( opcional) Los licores defecados y clarificados son llevados a un se.cn

do tratamiento con hipoclorito de calcio o sodio, pero ahora en una proporción

mucho menor de éste ( 25- 30 % de la cantidad inicial), para una posterior elimi- 

nación de color. Después de un tiempo de 15- 20 min, agitando vigorosamente, se
agrega per6zido ( 1 % en volumen de los crudos, para neutralizar excesos de clo. 

ro), filtroayudas y/ o carbón activado ( 2- 3 %) Y se calientan los lioores a ebu- 

llici& (o ligeramente abajo para evitar el espumado por el perftido) por otroí

20 minutos. Después se filtran los lioores y se cristalizan. Se recomienda aRa. 

dir hidrosulfito de sodio ( 0, 5%) si no se usa per6xido, para asegurar la elimi. 

nación de cualauier resto de cloro libre que hubiera. 

vi¡¡) Los lodos conteniendo la materia clefecada de ( vi) son llevados a trat, 

miento con per6xido y filtrados para recuperar los licores ocluIdos, los cualei

son llevados a concentrar. 

ix) Los licores cristalizados constituyen una masa blanca de gran calid-w

y sus aguas madres son sumamente transparentes. Un segundo tratamiento a los

cristales obtenidos de esta cosecha, con carbón adsorbente, garantiza cafeina

El tratamiento de los licores madres de procesos de defecaci6n y de adso:I

ci&n con o sin auxilio de sosa ocín hipoclorito de sodio en solución es la mejol

E!_- lícaci6n de este agenze blanqueante, ya que pequeflas cantidades ( 2- 3 <% en peE

d, los crudos) y ligeros calentamientos proporcionan decoloraoiones excelentes

slabítas- Estas pueden se= complementadas con pasos de adsorci6n antes de llevaj
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las aguas madres as! tratadas a concentraci6n. Este tratamiento pued realizar -se

en tanques o en depisitos de almacenamiento, aunque es de anotarse r.Ve la agita

ci¿n duranTe los primeros minutos proporciora una mejor decoloraci6n. La acciin

del hipoclorito es muy ráDida y no se aprecia mayor decoloraci6n al paso (,. el

tiempo, como ocurre con el peri5xido. Además, se ha observado que si la cantidad

de hiPocloritó a, iadido no es la adecuada la decoloraci6n es casi nula, pero a1n
nas se alcanza el  adecuado, scoreviene una decolcraci6n sulbila. Dada la canti

dad de alcali que las soluciones comerciales de hipoclorito contienen, no se
aprecia decrementos en el pH de la soluci6n tratada, e incluso parece aumentar. 
Una vez decolorado el licor se obs- rv_, Lm dep6sito o preci,jitaci<Sn de los exce— 
srs de cal y las impurezas coloridas, cuando se tratan licores de dzfecaci6n; no

as! con los licores de adsorcit5n, en los que el precipitado es ligeramente menor. 
La filtracic5n colabora a eliminar estas impurezas. Se ha observado que si se de
jan sedimentar estos licores tratados con hipoclorito, sobreviene una cristali— 
zaci6n de los excesos de cafeina que no pudieron cristalizar en la primera cose
cha por el exceso de ¡ mpurezas de los licores. De esta manera, los lioores con— 
centrados rind, n mejores cosechas. 

Un diagrama aproximado ¿Lel proceso se ilustra en la figura 3. la. Es conve
niente mencionar que un proceso de parecida nauuraleza ha sido usado en el pais

por una de las compaMas refinadorar. existentes, con basLante eficiencia. 
3. 24-3 OTROS á== OXIZMES. inno4 * 

Repetidamente se ha mencionado que los agentes oxidantes ayudan al blan

queo de soluciones de productos vegetales impurificados por sales de hierro , nI

quel, manganeso, etc. 9 as! como de lignina y otros compuestos fen6licos y 4cidos
rgánicos coloridos. A' nivel laboratorio son utilizados agentes oxidantes como

al permanganato de potasio, con bastante eficiencia. 

El perm.anganato es un s6lido que forma oristales r6mbicos brillantes rojo

Plirpura, que tienen una iridiscencia verde. Es más bien li"_ramente soluble en

Lgua ( 5- 31 en 100 partes de agua a 15' G; 32- 4 a 75'>C), clando una soluci6n pirpu

a obscura que es opacay a menos cue esté bastante diluida. Los cris. ales, al

wilentarlos desprenden oxigeno y pasan a un polvo negro de manganato Dotásico y
ijxido &. manganeso. 

La soluc¡¿n de ácido permangánico es un agente de oxidaci6n muy poderos7o, 

s incluso que el permanganato, pero es sumamente inestable y explosivo. 

Las soluciones de permanganato alcalinas lo reducen a manganato verde. La

olucic5n dep6sita di¿xido de manganeso pardo y ze vuelve incolora. De all1 que
moléculas de permanganato en soluci6n básica den 3 átomos de oxígeno aprove— 

hables al reducirse F- diéxido de manganeso. 
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coLeR Ds CRISTILES COLOR DE LICORES

1 café obscuro
A café -rojo neg— co

2 oaqui obscuro
B rojo negruzo0

3 caqui
C rojo p-Srpura

D rojo bermell6n
4 crema obscuro

5 crema claro
E anaranjado obscuro

6 blanco grisáceo
p anatanjado brillante

7 blanco opaco
G amarillo obscuro

8 blanco brillante H amarillo 01,0

1 amarillo tenue

J incoloro transparente

Tácnica: 

i) Dísoluci6n de crudos ( 30 %) en agua caliente. 

1>refiltraci6n de los licores para elimin2 breas y aceitas - 
Blanqueo con per6xid-oy diferentes % . T, 600C. TiemPo de rea—c

1 60 min. Agitaci6n intermitente para evitar excesivo espumado. 
iv) Acisorci6n con 5 1 de carb&n activado ( 30 min reacciSn, T 90` C) 
v) piltraci<5n d_1 carb6n e impurezas. Lavado con agua caliente. 

vi) Cristalizaci6n ( conc. aprox. 25 %)- 
Anglisis del color de

cristales en soluci6n. 

vi¡) separaci6n de cristales. Análisis de color de aguaz madres. 

ado y determinacion de pureza dc los cristales. 
vi,¡) Concentraci6n de aguas a 40  de 06lidOs- Cristalizaci6n. Se

aci6n de cristales. Pesado Y determinacijn de pureza. Licores a sequedad y e
minaci<5n de pureza de los s6lidOs- 

AGOTA CI01ES- A LAS TáBLAS 3. 21 Y 3. 22 . 
de perSxido usado ( peso de per,3xid0/ 100 9 Oludoe)* A : , 

B Color de criatales en soluci6n ( tabla de oo¡ ores). 

G Color de aguas madres ( tabla de colores) - 
ui:tecuperacijn la. cosecha ( Pesos s6c0/ 100 9 or dos ) 

Pureza de la la. cosecha. 
traclas ( peso seco/ 100 9 crud0s)- 

F RecuperaciSn. de aguas madres concen

a pureza de la cafeina de aguas madres. 

H Itecuperaci6n de aguas residuales ( Peso sec0/ 100 9 crudos)' 

I :- Pureza de la cafeina de aguas residuales. 

J Rendimiento total. 

K peso de prefiltrado ( Peso secl/ 100 9 orudos)* 
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2 IG:n04 + 2 IME 01 2
4 + 2() + - C2 ( 1: 

2 IVIn04 + 2 20---~-> 

2 Mno2 + 4 IMH + 02 ( 2,' 

En soluciones ácidas, 2 moléculas de permanganato se reducen a sal ma
ea y son aproVechados 5 átomos de oxigeno: 

2 101x04 + 3 H + §» 2 K + 2 Kn++ ' 3 H20 + 5 0

De esta forma, el yodo se libera de los yoduros, las sales ferrosas a
dan a. férrioas, el ácido oxálico y otros taninos se oxidan a CO2, el S02 a

lfllric0y los nitritos a nitratos, el per&xido desprende oxigeno y el Hel
prende cloro. Estas reacciones son todas cuantitativas y constituyen bases
los métodos de análisis generalizados oon el nombre de Permanganometria. 

El uso de una soluci6n más o menos diluida de permanganato Prob.,orcioni
Oxigeno activo para decolorar soluciones coloridas, sin que esté añadiendo i
raciones indeseables. La acci6n de un adsorbente ácido oomo el oarb6n Actibc
complementa satisfactoriamente la acci<Sn de éste. 

Este agente es usado en forma directa en las soluciones, en forma de 1. 
eOl" ci&n valo- ada, en caliente.. Posteriormente, después de un cierto tiempo
reacci6n, se observa una Precipitaci6n negruzca en el fondo de "-, s soluojone

cafeina. -: i se agrega suficiente carb6n activado y se hierve la soluci6n du:r
cierto tiempoy se filtra y se cristaliza, se obtendrá una cristalizaci6n de
celente calidad Y aguas madres de alta transparencia, aunque ¿ Le tonalidades
jizas. 

ste mélud0 es mLW práctico a nivel laboratorio, pero no as! a nivel jj

dustrial, Poruqe requeriria de un meticuloso control del agente, ' -,a que un e.' 

so podria provocar d~afios excesivos al alcaloide por excesiva oxidací6n, prov4
do pérdidas. El ae ente es controlado en su potencia alcalinizando las soluci< 
de cafefna con sosa o potasa hasta pff 8. A nivel cualitativo y de análisis eE
4gente oxidante es sumamente & iI. 

EJIíA. 3. 2- 4- 4 PARTE DWIU-2n.AL DE BLA1- Q-,,EO DE SOLUCIMEC, ir, CAFE

Para la parte experimental de blanqueo se hicieron las siguientes prL
bas cuantitativas, posteriores a experiencias cualitativas: 

L BWJ= CW` MAOXIDO A SOLUCICIES DE , L, R w

Tilos de crudos: HAG ( 84 %-) y GP ( 69 %). 

Per6xido: soluci6n acuosa Pura de 30 % ( de—¡ dad 1- 54 g/ co) 

Carb<Sn activado: Aotib6n, de naturaleza ¡ cída, 150- 200 mesh ( aprox. 
0- 336 g/ oc). 

Para las comparaciones colorimétricas para los cristales y, aguas m& 
dres, se utiliz6 la siguiente escala ( arbitraria y emUrica) s
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SERVACIOSES A LAS TAIBLAS 3. 21 y 3. 22 . 

1) El tratamiento de los licores de crudos con 1) ei:, jxido y carb< Sn proporciona
un magnifico color tanto a cristales como a aguas madres. Sin embargog las cal¡ 

dades para las proporciones bajar. de per6xido fueron bastante malas, especial- 

mente cara GF. 

2) Los cristales obtenidos en las aguas residuales son bastante coloridos Y

en los casos extremos de uso de per6xido se encontraron cojo - raciones rojizas. 

3) Los  adecuados de er¿- zido parecen ser: 7 J1 para HAG y 12 -

11
para GF. Si

consideramos que se elimina 4 % aproxiamadamente de impurezas por la filtraci6n

previag y que la humedad es de aproximadamente 5 <, la proporci< Sn de per6xido

equivale a 1 g por é7. ramo de impurezas solubles de los crudosp si se da el tiem- 
po de reacci45n adecuado. 

4) El inconveniente de espumado fué mucho mayor en GP por las elevadas canti
dades de per¿ xido empleadas y el mayor contenido de impurezas que estos crudós

contienen. Ademis, se observ& dificultad para eliminar con este aSente las inRu

rezas de este tipo de crudos. Los cristales de la la. cosecha fueron p000s y m' V

impuros, salvo en los casos de altos -',/ de oxidante ajiadidos. 

5) Los rendimientos por paso fueron mejores en IJAG. 
nte arbitrarias

6) Las tablas de coloraciones utilizadas son completame y em - 
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L : 4, de carbén usado ( peso seco/ 1CO 9 crudos) - 

1,1 s Peso de la torta de carbJn/ 10C g crudos. 

TAZIA 3. 21 Cafeína H. A. G. 84 %) con peri5xido y carb6n. 

A B C D E F G H 1 J K L K

2 3 E 62. 3 0- 91 16. 4 0. 84 22. 2 0. 56 98. 7 4- 0 5 7- 4

2 4 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. 97 17. 6 0. 86 15- 4 0- 57 97. 7 3- 9 5 8. 0

5 10 7 D 59- 4 0. 98 18. 4 0- 88 13- 8 0. 56 97. 7 3. 8 5 8. 4

6 12 7 C 58- 3 0- 98 19. 2 C. 88 13. 7 0- 54 96. 9 4- 1 5 9. 2

TAFLA 3. 22 CafeIna G. F. ( 69 con per6xido y carbén. 

11UESTRA A 3 C D E G H i J K L M

1 2 1 A. 27. 2 0. 81 38. 7 0. 61 36. 6 0- 47 91. 0 5. 6 5 7- 1

2 4 1 Á 29. 1 0- 83 36. 7 o. 62 33. 2 0- 47 90- 7 5- 9 5 7. 2

3 6 2 B 33- 4 0. 85 32- 4 0. 62 30- 3 0. 48 91- 3 5- 4 5 7- 5

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 39. 2 0. 92 26. 8 0- 65 22. 8 0. 50 94- 5 5. 4 5 8. 6

6 12 4 B 41- 3 o. 96 25- 1 0. 70 19- 1 0. 49 96- 5 5. 7 5 9. 3

SERVACIOSES A LAS TAIBLAS 3. 21 y 3. 22 . 

1) El tratamiento de los licores de crudos con 1) ei:, jxido y carb< Sn proporciona
un magnifico color tanto a cristales como a aguas madres. Sin embargog las cal¡ 

dades para las proporciones bajar. de per6xido fueron bastante malas, especial- 

mente cara GF. 

2) Los cristales obtenidos en las aguas residuales son bastante coloridos Y

en los casos extremos de uso de per6xido se encontraron cojo - raciones rojizas. 

3) Los  adecuados de er¿- zido parecen ser: 7 J1 para HAG y 12 -

11
para GF. Si

consideramos que se elimina 4 % aproxiamadamente de impurezas por la filtraci6n

previag y que la humedad es de aproximadamente 5 <, la proporci< Sn de per6xido

equivale a 1 g por é7. ramo de impurezas solubles de los crudosp si se da el tiem- 
po de reacci45n adecuado. 

4) El inconveniente de espumado fué mucho mayor en GP por las elevadas canti
dades de per¿ xido empleadas y el mayor contenido de impurezas que estos crudós

contienen. Ademis, se observ& dificultad para eliminar con este aSente las inRu

rezas de este tipo de crudos. Los cristales de la la. cosecha fueron p000s y m' V

impuros, salvo en los casos de altos -',/ de oxidante ajiadidos. 

5) Los rendimientos por paso fueron mejores en IJAG. 
nte arbitrarias

6) Las tablas de coloraciones utilizadas son completame y em - 
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i,:rricas, Ya que no existen par4petros oomparativos adecuados. Hubo entonces ne- 

cesidad de seleccionar éstas a nivel laboratorio, con objeto de proporcionar

una idea cualitativa y comparativa de la clarificaci6n obtenida. 

71 Un 2o. tratamiento de los cristales de la la. cosecha y de los cristales

de aguas9 proporcioni en todos los casos oalidad USP, Se requirieron de 4- 6

de carb6n - jara HAG y de 8- 10 -,.1 para GP. 
8., Existieron pérdiías de cristales en el adsorbente, mayores en GF que en

TAG. 

II.- MANQUE0 M CHISTA13S F2T M SE."ILTO DE LCS LICOES PROMMMMES IF. AD- 

SORCIO.1T Y 121 DEFECACION, CON = ROXIDO IM, m',Camio. 

Crudos utilizadoss mismos

Per6xido. mismo . 

Defeca i e: cal y subacetato de plomo, auxiliados con H2zoP 502 y
1131'04* 
clsorbente.- carb6n activado Actib6n. 

Escala colorimétrica: misma. 

Técnicas . 
i) Tratamiento adsorbente con :' a adecuado de carb5n para lar. 

paso, a ebullici6n y durarte tiempo adecuado. 0 bien tratamiento defecante con

adecuado de cal sola; con ' adecuado de H PO previo a cal; con , adecuado de
3 4 . 

H SO previo a cal; con :, adecuado de SO 6 posterior a cal; con b adecua
2 4 2 112" 04

do de subacetato de plomo y Hg. O4 * Filtraci6n de licores. 

ii) Los licores as! obtenidos, a punto de cristalizar, se tra

tan con *' variables de 11202 ( desde 0- 5 a 3 * ío del peso de cruios alimentados) y
se llevan a enfriamiento para cristalizaci6n. Agitaci6n continua. 

iii) e observan la coloraci6n de los cristales en el seno del

licor y la de las aguas madres des- ás de separar los cristales. Se -, es stospuja an 4

y se determina su pureza. ZOr áltimo, se determina el contenido de s6lidos de 1
las aguas madres. 

COT.*tCIC' 7-S A T-ABUS 3. 23 y 3. 24

1 pil de la soluci6n antes le adícionar el -,-er6xido. 

3 : color arr3ximado de los licores antes de adicionar el Der&xido. 

0 *' w de -_ e:r6xido 6ptimo ( varias pruebas para cada muestra) ( peso/ 100 9

crudos) 

D 1 color de los cristales en el seno del licor. 

Z 2 recuperaci6n de la cosecha ( peso seco/ 100 9 crudos). 

F s pureza de la coseoha— 

G p:I de las aguas madres. 

H color de las aguas madres. 
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1 : con -tenido de sc5lidos de las aCuas. ( parte al:rci;ota a secuedad 

peso Seco/ 100 g crudos y reportando g¡ 100 m1 de aguas). 

USI 3. 23 Cafe.'!na H. A. G. ( 84 %) en b. ancueo con peroxído a cristales. 

UWT-f?.A A B C D E F G I: I

carb6n 4 C 2. 0 5 57. 2 0. 94 6 D 5- 3

A carb6n 4 e 1- 5 5 59- 4 0- 94 6 E 4. 7

al 6 Z 11 C 0- 5 5 50- 3 0- 94 a 10. 3

Po --- al 8 D 1. 0 7 58 7 4- 531 4 .
2 o. 96 G

2SO4 -cal 9 D 1. 0 7 56- 4 0. 106 7 G 4- 9

al -H2204 5 E 1. 5 7 57- 3 0. 96 4 H 4. 7

D 2 - cal 9 E 1- 5 7 58- 3 0. 97 7 E 4- 1

ubac.- H2SO4 5 G 1- 5 8 62. 4 0. 99 4 1 3. 2

ELA 3. 24 Cafeina G. P. ( 69 ;'.') en blanqueo con per&xido a cristaler- 

JESTU A B 0 D 2 F G H I

Z carb6n 3- 0 3 35. 7 0. 90 5 B 6. 7

D t' carbin 4 3- 0 3 36. 4 0. 91 5 C 6. 2

3.1 1 e  12 B 2- 5 4 34- 1 0- 94 7 D 12. 1

3 PO4 -cal 12 C 2. 0 5 39- 7 0- 95 7 D 6. o

2SO4 -cal 11 C 2. 0 5 39. 6 0- 95 7 D 6. 4

2 - cal 11 D 2. 0 6 43. 7 0. 97 7 E 5- 9

LI -E2so4 5 E 2- 5 7 41. 2 0. 98 4 71 6. 2

7

ibac. - YO4 G 0. 5 8 46. 1 0. 99 4 H 1. 6

A l_. TA3LAS 3. 23 Y 3. 24- 

1) Las pruebas realizadas fueron muchas y su --edacci¿n i:-. lica demasiado

ipacio innecesario. Se oonsider6 lrucic nte reportar únicamente los resultacios

timos de cada caso. 

2) En general, la erreriencia =os-un5 mw2, 1fico£ resultados. - Estos fueron

empre mejores en los trataz.iientos que involucraron pH leido, a pesar que ésto

iplicaba la disminuci(5n de la recuperaci6n de las cosechas, por aumento en la

lubilidad del alcaloicia, los efectos blanqueantes en los cristales eran más no

rios y permanentes. 

3) En los casos de alta alcalinidady se mostraba un efecto negativo p.= a

reauperaci<Snt los cristales, normal ente más abundantes aunque más coloridos, 

ndian a redisolverse, reduciéndose oon ello la recu-;erac- 6n. jin embargo, la

reza de éstos era muchísimo rayor, aunque en la escala urada & ooloracii5n de

istales no se mostraban orandes rrogresos. En el caso especifico de la cosecha

cal sola, di, un oolor grisáceo, se tornaron ligeramente crenas. Además de que
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e. este caso la- disminuci6n ¿Le la cosecha fue la más notoria. 

En t--neral, puede afirmerse que algunas substancias coloridas de tonalida
des rojizas I)ermanecen ocluidas en los cristales, dando a éstos matices rosáceo
o cremas. Estas son muy fácilmente eliminables por adsoroi6n. 

4) Las aguas se vieron en todos los casos mejoradas. La tranararencia au- 
ment6, especialmente en las procedentes de tratamientos alcalinos. Los PH de t.2
das bajaron ',astante, encontrándose que las de procedencia alcalina se velan ne

tralizadas o apenas ligeramente alcalinas. 

5) El contenido de s6lidos de las a~ madres aument6 en todos los casos

como es 1&gioo suponer por la inflencia acidificante del blanqueante. 

6) Los requerimientos de perftido fueron mayores en los licores de proce- 

d.,ncia ácida, debido fundamentalmente a que el per6xido no se disocia tan fácil

mente en este medio y su eficienoia disminuye. 

III.- EL,, I. QiIMO M- AWAS ZADF= CON rEROXIDO- 

La técnica empleada fue la siguiente. 

i) ,guas provenientes de las cristalizaciones dé los métodos mencic

nados, se les determina s6lidos disueltos ( parte alicuota llevada a sequedad), 

PH y color. 

ii) Se les adiciona per6xido hasta 6ptima decoloraci6n en frio, d=, 

te un tiempo prolongado ( 6 h) --.- 

iii) se concentran hasta un 40 '>'. de sélidos y se cristalizan por sim- 

ple enfriamiento y agitaci&n. Se obserra ooloraci6n de cristales y recuperaci< 

as! como su pureza. 

PARA LAS TAMAS 3. 25 y 3. 26. 

i, pR de las aguas madres. 

B s6lidos disueltos en %. ( peso de s6lidos/ 100 m-1 SOluc)- 

a color de aguas ( ta-bla de- colores). 

D % de perixido utilizado ( peso/ 100 g crudos). 

E 3 color de las aguas madres alcanzado con el per6xido. 

F color después de la concentraoi&n. 

G color dL- los cristales obtenidos. 

1 : recu-rerací6n ( eso/ 100 g crudos) 

I Pureza de los cristales. 

s6lidos de las aguas de d--secho recuperados en g/ 250 m1 de Al-! emplea

11 : desprendimiento amoniacal MIGRO - 

Tablas 3- 25 Y 3. 26 ..... 
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TAMA # 3. 25 Blanqueo de aguas madres con per¿xido. Jafeina H. A. G. (& 

YTES,Mi A B C D E p a E I

cazb6n 8 -,o, la. 4 6- 5 B 2- 4 E D 3 26- 3 0- 89

carb6n 8 %, 2a- 4 3. 6 H 0. 4 1 H 7 16. 7 USP

cal-12 04 5 4. 6 D 1. 8 p E 4 22. 2 0- 94

H31104 --cal 8 6- 4 C 0- 7 p E 4 24. 6 0. 92

cal 6 % 11 9. 4 B 1. 2 F E 4 25- 8 0- 93

aubao- E2so4 5 3- 7 E 0- 3 H G 6 21- 7 o. 96

carb6n 10 %- 

sosa 14 5- 9 A 11 A 11 2 13- 1 0. 47

AM deBecho 7 5- 3 A 6- 4 D C 2 23. 6 # 0- 83

TAILA 3- 26 Blanqueo de aguas madres con perJ¡ ido. Cafeina G. F. ( 69 %) 

MUESIERL A B C D E p G H I

carb6n 6 %, la- 4 9- 4 Á 3- 4 a C 2 29. 4 0- 83

carb¿n 6 2a. 4 4- 3 E o. 6 H G 6 19- 7 0. 97

carWn 6 3a. 4 3- 4 1 0. 2 J 1 8 16. 9 USP

cal 10 % 13 9. 7 B 1. 7 E D 3 28. 6 0. 90

H ' 004 12
3' -

oal 8- 4 C 1. 2 p E 4 25. 2 0- 94

cal- H2SO4 5 5. 7 D 2- 3 p E 4 27- 3 0. 92

subac- H2SO4 5 4- 1 G 0- 5 u G 6 21. 7 o. 98

carb6n lo -%- 

sosa 14 6. 1 A tl A 11 2 16. 8 0- 48

OBSERVACIOIMS A LA.S TABLAS 3. 25 y 3. 26 . 

1) En casi todos los casos el tratamiento fué positivo, aunque al par

éste es más efectivo para medios alcalinos suaves o medios ácidos. Sin embar

la formaci<Sn de espuma indicé, en éstos últimos casos, que el per6xido no er, 

oficientemente utilizado y que la decoloraci6n ocurrIa rápidamente; el resto

del per6xido agregado tan s6lo se disolvia sin reaccionar. Los -mejores caros

notaron en las & wuas provenientes de la clefecaoi<5n, tanto en la cal como con

subacetato, a pesar de que éstos son medios alcalinos en el caso de la cal, 

la gama de clarificaci6n fa mayor. Las calidades fueron mejores en los me(¡¡< 

icidos, pero gato era debido Alque los licores eran más claros antes del trw

miento. El uso del oxidante les ayudaba tan s6lo a alcanzar purezas mayores, 

mientras que en los alcalinos la eliminaci6n de color era más notoria. El sul

cetato' fué sin duda por todos' aspectos el mejor agente. 

2) El caso de las aguas provenientes del tratamiento. acidificante pos! 

rior al uso de cal fue el mejor de los métodos de defecaci6n con este agenti

162



2) El caso de las aguas provenientes del tratamiento acidificante poste - 

al uso de cal fue el mejor de los métodos de defecaci&n con este agente. 

e el uso de fosfatos tambiénmostr6 cualidades apreciables. 

3) Las aguas provenientes del tratamiento con soga demostraron la existen
e descomposici6n parcial al adicionn el agente blanqueante. Este fen6meno

As notorio en el orden inverso, al adicionar sosa a las soluciones trata- 

on per6xido para auxiAar a su cristalizaci6n. Para lo,;rar decoloraciones

a,~ y licores provehientes de tratamientos con sosa se hacían necesarias
dades mayores de per<5xido a las pretendidas en la experiencia, por lo que

i reportaron en asta prueba. En general, podemos afirmar que todos los lico

Yueden ser clarificados eficientemente con el Perjxid0Y si se aRade la can- 

adecuada y se le da el suficiente tiempo de reacci6n. Di algunos casos, 
irmitiS reaccionar al oxidante por periodos más largos a los de. la prueba

vándose que la- ¡ ecoloraci6n aumentaba hasta alcanzar coloraciones excelen- 

casi transparentes, y que por efecto de la eliminaci6n de impurezas, las
is tendían a sedimentarse, se observaba cristalizaciones del alcaloide, es- 

amente en los casos en que por el exceso de impuxezas las aguas conservabar

iarcada sobresaturaci6n. 

4) Las recuperaciones de las soluciones blanqueadas son excelentes compa- 

i con las normalmente obtenidas por simple concentraci6n y recristalizacáin

Ls mismas. Podría log-rarse mejores recuperaciones y decoloraciones si se al.. 

Lra 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

A de las aguas, ya que al calentar las soluciones algunas de las imDurezas

ten a volver a disolverse, impurificando después al producto cristalino. 

IV.- F-AI,"WúEO CC;Iq HIPOCILORITOS. 

F', los mismos tipos de crudos y soluciones, se us4S una soluci<5n co
Lal de hipoclorito de sodio al 13 %, auxiliada con un defecante, consisten - 

i una lachada de cal de 10'>2é y carb6n activado Actib<Sn. La escala colorimé

i empleada fue la misma que se usi para las determinaciones con peróxido. 

Técnica: i) Disoluci6n de crudos en agua caliente ( 30 -,' 1 )- 

ii) Saponificaci6n de bras y oera% con NaOH 0. 1 N hasta un pH de

roximadamente. Filtraci<Sn de breas y ceras. 

iii) Adici&n de fosfatos hasta un pil de 8, con ácido fosfSrioo 1 N. 

iv) ádici<Sn de hipocloritos en variables, dejando reaccionar

igitacic5n continua por 20 min. 

v) Defecaci6n con cal ( 3 % para HAG y 6 % para GP). Ebullici&n- 

2entaci6n y decantaci6n. 
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vi) Filtraci¿n de licores. Segunda adiciSn de hipocloritos ( 25

e la la. aclici&n). 20 min de reacci6n' a T 65* C. Neutralizaci6n de hipocloritos

mn per6xido ( 1 ;.; PR 7- 8). Tiem-oo de reacci6n 15 min ( precauci6n con temperatu

ra y espuma de cloro u oxIgeno). 

vi¡) Cristalizaci6n Dor enfriamiento. Separaci6n de cristales. 

avado. Secado y deterrinaci6n de Dureza. 

viíi) Lodos: Tratamiento por disoluci6n en agua caliente contenien

lo 1 % de per6xido. Filtraci6n. Lavado. Secado y pesado de la terta. 

ix) Licores de lodos y aguas: concentraci¿n a 40 ' b de s6lidos. 

za. AguasIrista-lizaci6n. Separaci6n de cristales. Secado y deter--inaci6n de p= e

residuales a sequedad y determinaci6n de la pureza de los s6lidos. 

ACOTACIO11ES A LAZ TIBLAS 3. 27 y 3. 28 . 

A : prm de NaCH en saponificaci4Sn. 

B a ppm de ácido fosf6rico en neutralizaci6n. 

C 3 . de hipoclorito en la. adicién/ lGO g crudos. 

D : Color de licores despu4s de la defecaci6n. 

E 3 :% de hipoclorito en 2o. blanqueo/ 100 g crudos. 

F a < t de Der6xido en neutralizaci6n de hipoclorito.- 

G : Color de licores a cristalizar. 

H a Color de cafeína en el seno del licor. 

i : Recuperaci6n la. cosecha ( peso seco/ 100 g crudos). 

J a Pureza de la la. cosecha. 

K . Recu'peraci6n de aguas y licores de lodos ( peso seco/ 100 g crudos). 

L 3 Pureza de cafeina de aguas y lioores de lodos. 

M 1 Recuperaci6ir de aguas residuales ( peso seoo/ 100 g crudos). 

N 2 Pureza de la cafeina de las aguas residuales. 

0 Color de las aguas madres de la. cristalizaci6n. 

p Peso total de lodos ( incluidos breas)/ 100 g crudos. 

Q¿ s Recuperaciones totales. 

TABLAS 3. 27 y 3. 28 EN LA SIG= ITE I-AGINA. 

OBSERVáCIOXES A LAS TIELAS 3. 27 y 3. 28. 

1) El proceso es bastante bueno, a pesar de su mayor complejidad. Involucra

il uso de varios agentes simultáneamente, lo que garntiza una mejor clarificáci6n. 

iempre y cuando sea moderado el uso de los agentes peligrosos, los riesgos dis
iinuyan. Sin embargo, se aprecia que si existen mayores pérdidas, especialmente

n los crudos GF, dado que la cantidad de cada reactivo peligroso oomo la sosa, 

a cal y el perixido, y aila el hipoclorito, fueron mayores. La clarificaci6n fue
a mejor alcanzarla en las experiencias, especialmente para W. 
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OBSERVACIONES ( cont.): 

2) El proceso es peligToso especialmente en la etapa de adici6n del per6xido, porque se aprecia bas- 

tante espumado, la mayor parte de cloro. La clarificací6n obtenida por este agente es buena, aunque tier. dó a

redisolver los cristales. Como su Liso en este proceso es más bien como neutralizante de los excesos de hipo- 

olorito, tal vez fuera recomendable el uso de antioloro y luego un paso de adsorcion. 

3) El proceso requiere mucho manejo de los licores. Esto dificulta su aplicaoi< Sn, a menos de que se

disponj a de equipo continuo que garantice el control de la temperatura y el pH. Ademis, ex¡- tºun olor pene- trante
a cloro en las soluciones así obtenidas y al ooncentrar las aruas se nota formaci( 5n de espum 4) 

En posteriores pruebas, se trataron ag ua s. madres de diferentes procesos con hipoclorito de sodio, encontf
ndose que su efecto blanqueante se excelente, especialmente en soluciones procedentes de procesos al- calinos
con sosa y cal. El requerimiento de blanquedor es casi similar al de per6xido en las pruebas del inci TABLA

3.27 Cafeína H.A. G. kt54 %,) en proceso con nipociorimos. I~

TRA A B G D E F G R I J K L vi N 0 p 1

40 56 0. 7 D 0. 2 0. 2 F 5 57. 2 0- 93 24. 6 0. 81 17- 4 0- 51 E 7- 1 97- 5 2

40 56 1- 5 E 0- 4 0. 4 H 7 56. 4 o, 96 24. 6 0. 82 15. 2 0- 53 G 8- 4 98. 1 3

40 56 2. 2 E 0. 6 0. 7 H 7 55- 1 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 E 7 54. 2 0. 97 25. 8 0. 86 12. 7 0- 53 G 7. 8 97. 0 5

40 56 3. 7 0 1- 0 1- 4 1 8 53- 9 0. 99 26- 3 0. 88 10. 1 0. 56 H 8. 1 97- 3 TABLA

3.28 CafeSna O.F. (69 en proceso con hipocloritos. PAJESTRA, 

A B 0 D E F 0 R 1 J K L m N 0 p 1

6o 56 0. 8 0 0. 2 0. 5 D 3 37. 4 o. 89 28. 4 0. 78 21- 3 0. 47 0 11. 4 94. 9 2

60 56 1- 5 C 0- 4 0. 6 F, 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 0. 49 E 11- 9 93- 5 4

60 56 3- 0 E 0. 8 1- 3 G 36. 8 0- 95 26- 5 0. 82 16. 0 0- 51 F 12. 3 94. 1 5

60 56 3. 7 F 1- 0 1. 6 H 7 37. 9 0. 97 25- 4 0- 84 14- 9 0. 53 G 12. 6 95. 7 OBSERVACIONES (

cont.): 2) 

El proceso es peligToso especialmente en la etapa de adici6n del per6xido, porque se aprecia bas- tante

espumado, la mayor parte de cloro. La clarificací6n obtenida por este agente es buena, aunque tier. dó a redisolver

los cristales. Como su Liso en este proceso es más bien como neutralizante de los excesos de hipo- olorito, 

tal vez fuera recomendable el uso de antioloro y luego un paso de adsorcion. 3) 

El proceso requiere mucho manejo de los licores. Esto dificulta su aplicaoi< Sn, a menos de que se disponj

a de equipo continuo que garantice el control de la temperatura y el pH. Ademis, ex¡- tºun olor pene- trante a
cloro en las soluciones así obtenidas y al ooncentrar las aruas se nota formaci( 5n de espum 4) En

posteriores pruebas, se trataron ag ua s. madres de diferentes procesos con hipoclorito de sodio, encontf ndose
que su efecto blanqueante se excelente, especialmente en soluciones procedentes de procesos al- calinos con
sosa y cal. El requerimiento de blanquedor es casi similar al de per6xido en las pruebas del inci



so rorresrondiente a este agente. Su acci6n es sin embargo más rápiday Dero si

no se aFade la cantidad adecuada, no se aprecia una decoloraci6n cedia, como en

el caso del per6xido. El mayor efecto blanqueador del hipoclorito sE;- apileci6 en

las soluciones alcalinas suaves ( pH 8- 9), bien sea provenientes de tratamientos

de cal o de sosa. 

V.- uso JE OTROS AMMIM BLATITQMADOBEE. 

Las siguientes experiencias se realizaron tan s6lo a nivel cualitativo: 

Mr1no4
Resultados positivos. Requiere el uso d-- carb1n

en 17. menores que los normales. Sin embargo se
corre el riesgo de excesiva oxidaci1n si el PE

se torna demasiado ácido, por lo cual hay que

aZadír alguna base, en pequeZa proporci6n para

no llegar tampoco a excesivas alealinidadas, ya

que tambié-n se apwecj¿ elescomposici¿n. 

Agua de cloro Olor muy fuerte. Cristalizaci6n pobre. Aplicada

directamente sobre cosechar. de cristales se apin

cia primero una fuerte decoloraci<Sn, j:ero luego

se forman tintes amarillo- rojizor- 

E:2 Cr2 07 Confiere fuertes oolores amarillos a las soluci-0

nes. 

T OL "F-7TM RGáNi3- 3 IMETODOS 12 SIF21ACIO'11 IE C2- 22í' Cel S ' 0 COS » 

Como se ha visto en el oapitulo I y en los apéndices referentes a la solu- 
bilidad, la cafeina es soluble en ciertos compuestos orgánicOs, teniendo marca- 

da preferencia por los solventes orgánicos clorados, tales como el cloroformo

15 -,1. a 290C), el tricloroetileno a 25* 0) y el dicloroetileno ( 1. 5 % a

290C). Como se puede apreciar, la solubilidad de la cafeína en estos solventes

er. bastante menor que en el agua. Sin embargo, la selectividad de estos solven- 

tes es mayor que la áel aguay por lo que pueden ser empleados en ciertas partes

del proceso en las cuales el agua presenta serios inconvenientes. 

Las operaciones empleadas para la purificaci6n con solventes reciben el

nombre genérico de extracci6n con solventes, y están basadas en las operaciones
difusionales da masa. La mayor -la de las veces que se usa extracci6n Por solven- 

tes es necesario un paso de recuperaci6n del solventev generalmente la destila - 

3 - 3- 1 IFYMCIGN Y TUOS IB El.UACcior KR SOLVE1,71ES3, 
Las operaciones de extracci6n por solventes son qquellas en las cuales se

realiza la seParaci6n de mezclas da distintas substancias tratándolas con un sol
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vente selectivo. Al menos uno de los componentes de la mezcla debe 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- 

ciones empleadas. Para que la zeparaci6n se realice, uno o más de los componen - 

ter. de la mezcla tienen Que ser disueltos 1, or el solvente, a partir de la mezcl

y con preferencia a los otros. 

La extracci6n por solventes se clasifica comunmente en- 

1.- EMICCION LIJJIDO- LIQUIDO. 

2.- LIXIVIACIOIT. 

3.- LA -VADO. . 

3 - 3- 1 - 1 F= = 21TCS IS US IE l 7-TRAGOIOr" 

Un proceso de extracci6n consta de las tres operaciones siguientes: 

i) Tiezcla de la substancia a extraer y puesta ésta en intizio contacto

con el solvente. 

ii) Separaci6n de las capas o fases resultantes. 

iii) Separaci6n y recu-peraoi6n del solvente en ambas fases para volverlo

a emplear. 

La mezcla y la sedimentaci6n son operaciones Que constituyen un -. rS Upo 0

etapa dia extracci6n. El sistema -puede ser de una sola etapa o de una serie de

ellas, siendo lo -altimo lo más frecuente en la índustria. 

Loz elementos esenciales de un proceso de extracci6n con la operaci6n e

Poner en contaoto los materiales y el grado de extracci6n 0 separaci1n obtenido

En algunos casos, la !zieparaci6n subsiguiente de cada fase de las restantes y la

separaciSn del disolvente de cada una de ellas Duede tener una importancia iéraa

mayor y determinar el éxito de la aplicaci6n de - m proc. so de extracci6n. POI
ejemplo, la tendencia liacia la emulsificaci6n de las dos fases pued., acarrear

difícultades insuperables en su separaci6n d spués de entrar en contacto. El ac

camiento de ambas fases a la misma densidad acarrea dificultadas semejantes. 

En los procesos de extracciSn, la reouperaci6n del solvente se puede rea- 

lizar por destilaci6n, Dor evaporaci6n, por calentamiento o enfriamiento para

disminuir la solubi- idad del extracto en el solvente o viceversai Y ptoducir as

una separaci¿n en dos fases; 6 por la adiciSn de; una tercera substanciag la cua
puede ser un precipitarte o un segundo solvente, que extrai7,a el Producto del

primero y que as! CSte pueda ser destilado. El procedimiento generalmente usadc
es la destilaci6n para separar y recuperar los solventes. 

Es comiin en la práctica dé la lixiviaci6n no intentar recuperar el soiver

te ¿ el refinado, s6lo concretarse al obtenido en el extracto; 9 sta afirmaci6n
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iBtará, siempre re&jan por irz 1- z1_—ces econdini coz. 

1. 3. 1. 2 SIST-rw m PUNCIOIJPII-T--M. 

Czulquierc de los m todo!-, ¡ e fitncior!:,m5 ento por los que se conducrn

lee "-- ocesos de transferencia de masa entre fases piede- rer Or la

ixtracci6n con solventes. Er la práctica industrial los más com&- mente usados

3on: el contacto continuo -a contracorrierte de múltiples etapas en 1--- a serie

le mezcladores y sedimentadores, 6 en una torre de platos; el contacto dife- 

rencial a contracorriente en una torre de los timos rellena, rocíadora y otras

iemejantos. En la práctica de laboratorio, la forma más común es la intermi- 

tente de corrientes concurrpr-tes 6 del mismo sertido, ' Dor contacto único 6

simple en mul1tiples etapas. 

a), 717 SOW CONTACTO. el método de laboratorio más ciTr-rlo y común enn- 

3iste en roner en co- tac+o todas las cantidades de solvente y Y- m"- tmríal a

tratar ( alímenta<-í6n) Li-nr zrl: vez y luego recuperar el producto y el solven

te sin hacer n4-n,- ara extracci6n -)osterior (^«-!9. 3. 110- Esti método es el me- 

nos c- ce-z y rara vez en factible r escnla industrial. 

b) corTACTO SIV -r=- = VULTIPIZZ ETAPAS ( COF'qM'TFS C,014CUn-Rm-=): la

cantidad total de solvente utilizado se divi2' el, --- iás PorciOnez- LEL cztrLc

c --;én consiste en tratar lueZro a la alíTgentac-' én con cada una de eras porcio- 

nes de £ olvente rourc en 17-na serie de etaDas sincesivas. L medida que ¿ ument-- 

el número de pasos y la cartidad de solvente empleado aumenta el porcentaje

del C= tracto. 

El méto'do puede r_ealízarse i=ter-mitentemente con un solo me7clador y

un solo sedimentador tS bien con una reríe. de talen equipos. El conocidO méto

do M extracci-6r — SexhIct corresl-xir.de al de contacto simple en mialVples

etapas con un número infinito de éstas. Dn la lioz. 

31.
14 se muestra un diagra

ma esquemático de este tipo de procesos. 

1. 15 <yec) C017TACTO « L C-OrTUCORR= EW MMIPIES ETAFAS& en la fie. 1

ilustra de fo- ma esquemática el flujo de los materíalce In -- oto métoelo. Ttdo

el Zlvente fresco y la alimentacinn re = vfai a las terminalee ^ puetta2 de

uni sprie de etara* ac I -as caPtE ' le 2-- tr'!ct0 Y - CfiradO Desan r.Rr-' 

tinuame, te a contrncorriente de ura otara c, ntra. Ecte e-" 

r—, in, n, te Con ' « b 1 nsi ciyal ce riste de 6 ta, jums de

pej,coleci5,n p,, er!toz -- zc-rie, en leo c, ialet, Il solvente f-esco se introduce

en el tanque jut-. te encuentr.a más agotado y c&je por 93 Iii -5s tiene alimenta- 

cl6n frnecz; los t_-j_"_Ques nrtín situados de tal forma ; Wye z.3 ZMtOLT-- e la

alimertacién riel solvente puede ter hecha --r el W:tc z: til-,Ic ( fig. 3- 16)- 
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3. 16. CCRTACTC MULT PLE \ , SkSTEMA NN4U. 

A) eNqw, u SOLw0 YVESCO Ni \Lhcv\ bo -, 1 SOLIDO , I; juThbu. 

3. 3. 2 EQUIPO U' -AW 1= Ik EXTRACCION 1:OR SCUY= SESE- 

a) L= TUCION: el equipo utilizado en las oreraciones de lixiviaci6n va— 

r:fa, mucho con el tipo y cantidad de la substancia portadora qLa se extrae. Una

clasificaci6n' que sirve para dividir oon bastante rigor los tipos de equipo em— 

pleados fue dada por Callaham ( 1942), y es la siguiente: 

i) Para el tratamiento de s6lidos gruesos: tanques y tinas descubiertos, 

baterias de difusión, clasificadores de rastrillo, clasificadores devarias cu— 

biertas y contactadores a oontracorriente de alimentación por tornillo. 

ii) Para el tratamiento de sólidos finos: agitadores simples y tanques de

Pachuca ( cono y tubo de aspiración), agitadores Dorr, esresadores, centr1fugas

continuas, etc. 

b) EXTRACCION LICZ1W—LIQUIDO: el equipo para mezclar fases 11quidas en la

extracción 11quido—líquido se clasifica oomo sigue: 

i) Zlezcladores: agitadores de aire, mezcladores mecánicos, mezoladores- de

flujos, mezcladores de collunra y bombas. 

ii) Columna a contracorriente que funciona continuamente: de pared mojada, 

rociadora, rellena, de tamíz" o plato perforado, de plato de burbujeo modificado, 

columnas con placas clesviadoras, columnas con agitadores internos. 
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3. 3. 3 REC= ICION DEL SOT -V -MF - 

Generalmente el solvente es de un costo elevado, aunado a dato el que

en la industria de la cafeIna los solventes utilizados son t6micos y no pue

den ser eliminados al medio ambiente, implica la necesidad de la recuperaci

del solvente. La mayorta de las veces esta recuperaci6n se efectaa por simp

destilacidn. La destilaciM es una operaoidn unitaria basada en los proceso

difusiónales. El equipo empleado para la recuperaoi6n del solvente por dest

laci(5n consiste en torres, condensadores de vapor y separadores de fases lf

quido- lfquido. La operacidn se lleva a cabo de la siguiente manera: 

í) El solvente con la parte extraída se coloca dentro de la columna 1

destilaci6n, se le hace pasar una corriente de aire seco caliente; con dazo

el solvente empieza a destilar. La mezola se agita oontinuamente para que -- 

extracto ocluya la menor cantidad de solvente. El destilado se hace pe.sar p

un condensador y se lleva a almacenamiento. 

íi) Una vez que con el aire caliente ya no sale m9s sol -vente, entonces

se hace pasar al destilador una corriente de vapor de agua, cerrando el pas

al condensador. El vapor de agua terminará de destilar el solvente y al mis

mo tiempo mantend-T< al extracto en soluci,5n. El solvente aaf destilado se b, 

ce pasar a otro condensador y de ahl a un Beparador de fases. De esta forma

el dolvente es recuperado y la cafefna se mantiene en soluci6n, con lo cual

es más f&cil de transportar de ente punto a alguna otra parte del proceso. 

Otra forma de recuperaci6n del solvente es por simple evaporaci(5n. ta

y como se hace en el proceso acuoso de extracci6n del café verde ( proceso

Ceneral Foods Co.). 

3- 3- 4 DESCRIPCION DE LOS WETODOS DE EXTRACCION DE CAFEINA CON SOLVENTES. 

Di general todos los métodos de purificaci6n por medio de solventes u

rdn la extraceí 5n ( ya sea sdlido- llquido d 11quído- 11quido 6 ambas). Los mé

dos empleados se basan en las siguientes operaciones: 

1) Es posible tratar los crudos por extracci&n adlido- llquido para ob

ner el alcaloide con una mayor pureza que con que se encuentre en los crudo; 

2) ': ciste la posibilidad de que no sea & ptimo el efectuar la extracci

dirbotamentii de los crudos oon el solvente ( debido al alto costa del equipo

cantidad de solvente, eto.) y entonces los crudos deben recibir un tratamiei

to acuoao previo y de ésta forma podr-fa ser necesario el tratar las aEuas r, 

manentes del proceso aouoso. 

3) Cuando el proceso acuoso involucra uno o varios pasos de adsorci6n

con carb<Sn ( gr4ficas 3. 1 Y 3- 2) t se ve la ncoesielad de extraer la cafeIna o¡ 
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Ja en el adsorbente. Por tanto el tratamiento con solvente puede ser un buen mé
todo de recupperaci6n del alcaloide. 

3- 3- 4- 1 EXTRACCION ! E CAZEU-A M, L-- CZ -WS. 

PRra la extracci1n de cafeina se emplearon los mismos tipos de crudos de

Lar. pruebas del método acuoso. 

Para enoontrar el solvente id(5neo se probaron distintos solventes: ojo- 

ormo, tricloroetileno, gasolina ( Eztra de 92 octanos) thiner industrial, agqa, 

rás industrial, alcohol industrial, aloohol de ca -Ea desnaturalizado. El diclo- 

octileno no fué posible conseguirlo. Las pruebas : ara encontrar el solvente id6

ieo fflueron realizadas primero a nivel cualitativo y son reportadar. en la tabla
1. 29. El método empleado fúé el siguiente: Una vez encontrado el solvente id6- 

ieo t

i) los crudos son disueltos en el solvente. Esta oreraci6n se lleva

cabo a bajas temperaturas y oon agitaci6n oontinua. 

ii) La soluci<Sn asi obtenida es filtrada y el filtrado es lavado con

na pL»que.: a cantidad de solvente para tratar de arrastrar la cafe:Ina que haya

odido ser ocluIda. 

iii) El solvente es destilado para su reclxrerací6n. Se utiliz6 un refri

erante de bolas, enfriado con agua a contracorriente. la eficiencia de esta ope

aci6n es de alrededor del 88 % y el solvente que queda ocluido en los cristales
s evaporado con = A corriente de aire caliente . 

iv) Lar. aguas que sirvieron para la evaporaci6n del solvente son lle- 

adas a sequed d y el alcaloide es recuperado seco. 

v) El alcaloide seco es pesado y su pureza se determina. Los datos se

sportan en las tablas' 3- 30 Y 3 - 31 - 

Una variante de este método es el uso del extractor s6lido- liquido Soxhiet

consiste en el lavado con pequeZas cantidads de solvente cada vez. Los datos

resultados son reportados en las tabla -S 3- 32 Y 3- 33- 

3- 4. 2 W-1-ACCICI LlaTIDO- LIWIDO IE AGUAS IUDIM ME =,: nRA CRIS'IPALIaCION Y

IE - PR= I.LA Y SEGUNW CRISTALIZACICIZZ

Las aguas de segunda y tercera cristalizaciones respectivamente no es con

3niente tratarlas ya que con simple evaporaci6n nos dan un producto con muy bue

L pureza. Todas las aguas empleadas en este inciso son rraveuiel-ites & 1 1-roceso

uoso por adsorci<Sn. 

El método eipleado para la extracci6n liquido -liquido fué el siguiente. 

i) Las aguas madres obtenidas en los primeros pasos de adsorci6n con colo

Ldar. en un embudo de separaci&n; se les agrej-an pequeiías cantidades de solven- 

1 ( cloroformo, debido a que la cantidad de tricloroetileno requerida es demasia
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da), se efectúan de 8 a 10 lavados con partes iguales de solvente. 

ii) Se Dermite la formaci6n de las dos capas y se separa la fase orgánica. 

Esta separaci6n se repite con cada par -te de solvente. Con ésto, te6ricamente se

llega a una recuperaci6n total del alcaloide. 

iii) El solvente conteniendo al alcaloide es recuperado por destilaci6n, ot

teniendose el alcaloide. 

iv) El alcaloide es pesado para determinar el rendimiento y después Gu pur

za. 

Una variante efectuada en el laboratorio consiste en llevar a sequedad lo

s&lidos disueltos en las aguas, y tratarlos posteriormente con el solvente, en

una extracci&n s6lido- liquido. Esta variaci6n no es recomendable a nivel indus- 

trial, debido al costo del equipo y medios de calentamiento requeridos. 

Otra vaxiaciASn es el uso de un pedazo de tubo de 155 cm de largo y ¡ in

de diámetro interno. Este tubo es de material plástico y permite obsepVar la fo

maci6n de las dos capas. Aqui se realiz6 únicamente un lavado con una cantidad

de 1 a 1 de solvente -aguas. Los resultados son reportados en las tablas 3- 34 Y

3- 35- 

3- 3- 4- 3 EXTRICCION IE CAJESINA. IEL GARBON EhUIMADO PARA La ADS-ORCION. 

El método empleado para la extracciSn de la cafeina del oarb<5n es seme- 

jante al del inciso 3- 3- 4- 1, con todo y la variante del Soxhlet. 

3- 3- 5 EARTE M-E= MUTAL- 

3- 3- 5- 1 EXTRáCCION M CA.SEINA DE LOS CRUDOS ( POR LIXI7IAGloi,). 

COMO Be Vi6 en el inciso 3- 3- 4- 1, es necesario encontrar primero un sol

vente adecuado para la extracci<Sn; debido a ésto fue necesario disel=i un expe— 

rimento a nivel cualitativo con diferentes solventes, para posteriormente efec— 

tuar pruebas cuantitativas. Los resultados de estas pruebas son reportados a

continuaci6n: 

TáBLI 3. 29 Determinaci6n del ( los) sol -Tente- ( s) id<Sneos ( e) 

SOLIMF-5 PRODUCTOS EXTRAIDOS

Cloroformo Cafeína y ácidos rasos líquidos. 

Tricloroetileno CafeIna, áoidos grasos ( líquidos y B6

lidos y substancias coloridas. 

Gasolina ( Extra 92 octanos) Ciertos ácidos grasos y substa=cias o

loridas. 

Thiner industrial Extrae todo el crudo. 

Aguarrás industrial Algo de ácidos grasos ( s6lidos y lí- 

quidos), y un poco de substancia colo

rida 
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Ilcohol industrial Substancias coloricas y ácidos gra-sos- 

Alcohol de caña ( desnaturalizado) Substancias coloridas, cafeIna y ácidos

wasos. 

En todos los casos anteriores hubo ex-tracci¿n de cafeina, sin embargo no

s posible el utilizar todos los solventes anteriores debido a que en la mayo - 

la de los casos la cafeina extralda es de una pureza mucho menor que los cru - 

o£ alimentados.. Por lo anterior, los solventes elegidos para efeotu- r la ex- 

racci6n son el cloroformo y el tricloroetileno. Existen además otros solventes

ecomendados como el benzol y el dicloroetileno. Es -tos últimos no fué posible

onseguirlos, además de que el benzol es sianamente infln--wble. 

ACOTACIOES A LAS TAMAS 3- 309 3- 31Y 3- 32 y 3- 33- 

1 t Rendimiento de cafeina seca tomando como base el 100 " de cafeína al¡ 

antada y sin tomar en cuenta la pureza. Extracci1n oon cloroformo. 

B Renclimiento de cafeína seca, extracci6n con trieloroetileno. 

C Pureza de la cafeina extraída en el inciso A. 

B Pureza de la cafeina extraída en el inciso B. 

E Rendiniento real ¿Le la extracci6n ( oalculado. AC/ 100( 0. 84»- 

p : Rendimierto real de la extracciSn ( calculado BD/ 100( 0- BM- 

a : Recuperaci6n del cloroformo. 

H i Recuperaci6n del trioloroetileno. 

ROF,CRr, CL RTAILá 3- 30 EIMPCCIO11 IE CAF'-'"IXk OON GL' O Y T2-1 CRO T 01 PA" k

CAFEINA H. A. G ( 84 %). Discluci6n directa de los crudos en el

solvente ( 8 g clorofórmo/ g crudos ( densidad cloroformo 1, 489) 

y 23 g trioloroetileno/ 9 crudos ( dens. tri. 1. 46Q). 
NMTRá A B 0 D E F G H

1 85- 3 86- 1 0- 93 0- 90 94- 4 92- 3 92. 1 87- 5

2 83- 5 85- 3 0- 93 0- 90 92- 5 91- 4 93- 0 90. 1

3 85- 0 86. 1 0- 93 0- 90 94- 1 92- 3 90- 8 89- 5

4 84- 9 85- 9 0- 93 G- 90 94. 0 92. 0 91- 5 89- 3

5 83. 7 86. 0 0. 93 0- 90 92. 7 92. 1 92- 3 91- 5

DRUI-2DIO 84- 5 85- 9 0. 93 0- 90 93. 6 92. 0 92. 0 89. 6

TAILA- 3- 31 Uso del extractor Soxhlet para la extracci6n. Cafe:Ina H. A. á- 
84 ) con cloroformo ( 3 gIg crudos) y tricloroetileno ( 10/ 1)- 

C D E F G Ii

8-1. 1 87- 5 0- 93 0- 90 96- 4 93- 8 94. 5 90. 1

2 96.

10
87- 3 0- 93 0- 90 95. 7 93. 5 96. 1 92. 1

87. 2 88. 1 0. 93 0- 90 96- 5 94. 4 93- 8 91- 3 - 111
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TABLA 3. 31 co" t. 

4 86- 5 86. 9 0- 93 0. 00 95. 8 93. 1 95. 7 91. 5

5 87. 3 87. 3 9. 93 0. 90 1? 6. 7 103. 96. 3 92. 5
Pp0,1= 10 87- 1 87 - 21 0. 93 0. 90 96. 2 93. 7 Q5. 3 91- 5

TABLA 3. 32 EETRACCIOY DE CAIPEINA CON CM.10FOIRMO Y TRICIOMETT= 0, 

cafofr Cr- ( 69%). DiscluciAn direct!4 de los rridos en el

solvente ( 10 a 1 y 25 a 1 partes de c! olvente por parte de

crudos). 

MUESTRA A B C E p 0 H

1 80. 1 81. 8 0. 80 0- 79 92. 9 93- 7 93. 1 8,0. 1, 

2 81, 0 R2. 0 0. 80 0- 79 9Z. 9 93. 9 91- 3 87. 3

3 710- 5 81. 9 0. 80 0. 79 92. 2 93. 8 93- 4 90- 1

81. 0 81- 5 0. 80 0. 79 93. 9 93. 2 92. 2 ? 0- 7

5 79- 7 81. 6 0. 80 0. 79 92- 4 93- 4 91- 7 88. 4
PROYEDIO 80. 3 81. 8 0, 80 0. 7? 93. 1 1113. 6 9>. 3 89. 6

ABLA 3. 33 Uso del zxtractor Sozhlet para la extrae--i6n. CaWna G. P. 

69 %) con e loroformo ( 4,11 j, tricloroetilenc ( 15,11). 
y, 3 e D E F a 1T

85- 3 86. 3 0. 80 9. -Fn n8 . 9 98. 9 ., c

84. 9 E<. 1 0. 80 0. 79 98- 4 98. 6 95. 7 10. 8

3 85- 1 85. 9 0. 80 0979 98. 7 ?, 9. 3 94- 9 91- 5

4 85- 0 86. 2 0. 80 0- 79 98. 2 98. 3 93. 8 93. 0

PROMEDIO 85- 0 86. 1 0. 80 0. 79 98. 6 98- 5 95- 1 91- 9

OBSERVACIOITES A LAS TABLAS 3. 30, 3. 31, 3. 2 Y 3. 33. 

1) Para ambos tipos de cafefnaE, la extracci6n es méc dptima en el cz- 

tractor So=hlet. 

2) L3s 7.érdidao de olvente son menores en el extractor Soxhiet. 

3) Los rendimientos j-labales finales ( E y F) son relativamente iguales, 
sin embargo ur factor importante 9- la cantidad dn solvente usado: aproxímaúa

mente 3 veces menos clorofor-no que

4) La pareza W,,.e -- e corsi.&,-ae por -'-- te m5todo no es en ninab. caso T -TSP, 

por lo que se requiere O.e un tratamiento pcaterior, gícr,-'o recomendable

paso de adsoroi6n. 

5) La necesidad de recuperar tanto solvente im:, 14,- a - estos de aire calí
t --- o 6 v. 2, ro así como de nuipo especial, como -. on% evaporadorge herm&ti- 
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DS pawa evi-.ar fugas, condenzadores, etc. 

6) No es recomendable el tratamiento de los crudos directamente con el

lventeg ya que encierta forma es una repetici6n de los procesos de descafeini

ioi<Sn. De ahí que los rendimientos sean zan buenos. 

3- 5. 2 EXTRACCION IJE CAJEDU II AGUJAS IUDRES. 

El solvente empleado para esta parte fue el cloroformo, ya que se nece- 

tan muy grandcs cantidaUs de tricloroetileno para obtener los mismos resulta

a. ( 8 a 10 veces en volumen de las aguas). 

El primer problema que oe encontr6 en el tratamiento de las agilas es que

i -Las forman con el cloroformo una emulsí6n muy dificil de romper. l:ara evitar

ito, las aguas se basificaron previamente hasta un pH aproximado de 9- 10, rara

steriormente procecier a la extracci6n. También se prob& o= pH icido ( 4- 5) 11
las recuperaciones dismintWeron. 

Los resultados obtenidos son reportados en las tablas 3- 34 Y 3- 359 para

feína H. AG. y General Foods respectivamente. 

A.CCTACIOSES ÍFARA LAS TIB-jáS 3- 314 y 3- 35- 

A 3 Rendimiento de la extracci¿n ( varios lavados) en un embudo de separa- 

ci6n, base 100 11 de crudos, sir. toma en cuenta la pureza. 

B a Rendimiento de la extraooi& ( un solo lavado) empleando el tubo de pl; a

tico. 

C i Rendimiento de la extraocic5n a las ag-jas llevadas a seruedad. 

D 2 11-ureza del alcaloide extraido en A. 

E Pureza del alcaloide extraído en B a

p 2-ureza del alcaloide extraído en C. 

G Rendimiento' real ( calculado A1/ 100 ( pureza crudos», en % 

H Rendimiento reql. ( calculado IE/ 100 ( 11 », 
en % 

I Rendimiento real ( calculado CF/ 100 ( TI », 
en % 

TAM -A 3- 34 Mezcla de - Iguas madres de la. y 2a. cristal izaciones de cafeí

na G. F., extraídas con cloroformo ( después de ser concentradas
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y rec-ristalizaclas). 

INICESTRA A B C D B F G H I

1 14- 1 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. 62 0. 60 13. 7 3- 4 13. 2

14. 4 3. 4 15- 0 0. 62 0. 62 0. 60 12. 9 3- 1 13- 0

4 14- 8 4- 1 15- 3 0. 62 0. 62 0. 60 13- 3 3- 6 13- 3

5 15- 3 3- 9 15- 5 0. 62 0. 62 0. 60 13. 7 3- 5 13- 5

ROIVMBIO 14- 78 3- 74 15. 2 0. 62 0. 62 0. 60 13. 26 3- 34 13. 2
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TA.B.LA 3- 35 águas madres de primera cristalizaci6n de cafeína H á. G., ex~ 

traídas con cloroformo ( después de ser concentradas y recris-,a

OBSE, Ir,". i,ICIOIMS A LAS TAILAS 3- 34 y 3- 35- 

1 ) El tratamiento de las aguas con sol - rente puede ser un buen método de

recu, peraci6n de cafeína, sin embargo existe el impedimento de que eá necesaria

gran cantidad de solvente y por lo tanto, la recuperaci¿ n del mismo implica ¿ ra

des gastos tanto en equipo como en servidios auxiliares. 

2jEl efectu= varios lavados implica mejores rend: L- 2ientos que el efectua

un solo lavado. 

3) El llevar las aguas a sequedaci : iplíca por lo general un aumento en

el rendimiento real, pero esla operaci& no es recomendable a nivel industrial. 

4) Hay necesidad de equípo de separaciin de las emulmiones que a n a pH

básico 6 ácido se for— nan con frecuencia. Estas se producen cuando se rompe el

equilibrio entre las fases, y este equilibrio se modifica tanto por las substax

oias disueltas en el licor, como por factores externos, tales como temperatura, 

modificaciin del estado de reposo, etc. 

3- 3- 5- 3 EXTRáCCION M- WILTá DI - 1 CARBOIT DI MEECHO 15CR LIXIVILICIOTTIT CON CWRO- 

TOE. M. 

z, e usaron indistintamente carbones de dos pasos de adsorci& y tanto re- 

cién salidos del filtro y secados a 83- 87`, durante tres horas, como carbones d

dos iasos da adsorci< Sn que estuvieran almacenados ( los cuales en el tratamiente

de e= tracci6n acuosa presentaron deeprendimientos amoniacales), secados durante

3 horas aproximadamente a 80- 85` G- Los resultados son reportados en las tablas

3- 36 Y 3- 37, para carbones de zratamientos a cafeina aG y Gr-, res Dectiva7ze iTe. 

áGOTACIOIMS A LAS - TA, S 3- 36 y 3- 37. 

A Rendimiento de la extracci6n, suspendiendo el carb6n en el solvente

filtrándolo. Este rendimiento está calculado en ba -- 9 a la cantidad d

carbén alimentado ( péso recuperado/ 100 g carb< Sa alim.,. 

B Pureza del alcaloide exiraldo en A. 
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lizadas). 

VIUMI-T31i A B C D E F

1 3- 5 1. 8 3- 8 0- 76 0. 76 0- 75 3. 2 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

PROI,MDIO 3- 56 1- 94 4- 0 o. 76 0. 76 0. 75 3. 26 1. 74 3- 58

OBSE, Ir,".i, ICIOIMS A LAS TAILAS 3- 34 y 3- 35- 

1 ) El tratamiento de las aguas con sol - rente puede ser un buen método de

recu, peraci6n de cafeína, sin embargo existe el impedimento de que eá necesaria

gran cantidad de solvente y por lo tanto, la recuperaci¿ n del mismo implica ¿ ra

des gastos tanto en equipo como en servidios auxiliares. 

2jEl efectu= varios lavados implica mejores rend: L- 2ientos que el efectua

un solo lavado. 

3) El llevar las aguas a sequedaci : iplíca por lo general un aumento en

el rendimiento real, pero esla operaci& no es recomendable a nivel industrial. 

4) Hay necesidad de equípo de separaciin de las emulmiones que a n a pH

básico 6 ácido se for— nan con frecuencia. Estas se producen cuando se rompe el

equilibrio entre las fases, y este equilibrio se modifica tanto por las substax

oias disueltas en el licor, como por factores externos, tales como temperatura, 

modificaciin del estado de reposo, etc. 

3- 3- 5- 3 EXTRáCCION M- WILTá DI -1 CARBOIT DI MEECHO 15CR LIXIVILICIOTTIT CON CWRO- 

TOE. M. 

z, e usaron indistintamente carbones de dos pasos de adsorci& y tanto re- 

cién salidos del filtro y secados a 83- 87`, durante tres horas, como carbones d

dos iasos da adsorci< Sn que estuvieran almacenados ( los cuales en el tratamiente

de e= tracci6n acuosa presentaron deeprendimientos amoniacales), secados durante

3 horas aproximadamente a 80- 85` G- Los resultados son reportados en las tablas

3- 36 Y 3- 37, para carbones de zratamientos a cafeina aG y Gr-, res Dectiva7ze iTe. 

áGOTACIOIMS A LAS - TA, S 3- 36 y 3- 37. 

A Rendimiento de la extracci6n, suspendiendo el carb6n en el solvente

filtrándolo. Este rendimiento está calculado en ba -- 9 a la cantidad d

carbén alimentado ( péso recuperado/ 100 g carb< Sa alim.,. 

B Pureza del alcaloide exiraldo en A. 
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C s Rendimiento de la extracci6n realizada en un extractor Soxblet, en

base a la cantidad de carb6n alimentada. 

D : Pureza de la cafeina extraída en C. 

TAILA 3- 36 ElTRAICCION IE UMITA DEL CARBON áCTIWNi después de usado 2
veces en el proceso de purificaoi6n de cafeína. WeiSla HAG. 

TU A 3 C D

1 13- 1 0- 43 14- 3 0- 43

2 12. 9 0. 43 13- 8 0- 43

3 13- 0 0. 43 14- 1 0- 43

4 13- 3 0. 43 14- 0 0. 43

5 12. 8 0. 43 13- 9 0. 43

ERCIEDIO 13. 02 0. 43 14. 02 0- 43

T-k-ELA. 3- 37 ixtraccién del carb6n usado para la cafeína G? . 

F-1T ?-k 1 B C D

1 17. 3 0- 38 19. 1 0- 38

2 17. 5 0. 38 19- 3 0. 38

3 16. 9 0- 38 19. 0 0- 38

4 17. 1 0- 38 19. 0 0. 38

5 17. 2 0- 38 19. 4 0- 38

17. 2 0- 38 19- 14 0- 38

OB=. UGICIME A LAS ' 11213LAS 3- 36 Y - 37- 

1) La bxtracci<Sn con solventes . el alcaloide ocluído en el carb6n es me

jor que la misma extracci6n efectuacla oon agua ( tablas 3. 4 y 3- 5)- El - 0 de

agua acidulada proporciona rendimientos mgs cercanos a éstos, pero se requie- 

ren volumenes muy grandes de solvente. 

2) La cantidad de solvente empleada para estas pruebas fue de aproxima- 

damente 3 partes de solvente por parte de carbin seoo, lo cual hace bastante ra
clucido el requerimiento de solvente. Pruebas posteriores empleando mayores volu

menes y varios lavados proporcionaron los siguientes promedios: 
FM2CRCIWIT

EMUCCIM7 PL7d- Zá U. áDOS

H. G 4/ 1 29- 38 0- 49 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 43. 02 0- 53 5

GF 45- 11 0. 50 5

3) El carb¿n extraído con cloroformo puede ser reutilizado oon un proCI
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so de revivificaciU, o en su defecto puede ser utilizado para tratar aguas que

hayan sufrido varias concentraciones y cristalizaciones, con lo cual mejorarán

bastante las caliáades de éstas. 

4) El tratamiento de los carbones de desecho en un proceso a base de adsc

ción adquiere vital importancia, ya que si consideramos que las tortas de car-? 

b6n para porcentajes de 10 ., en crudos tan sucios como el GP1, alcanzarán a pro- 

poroionar pérdidas de hasta 6 . en la recu.,.,eraci6n total de una remesa. Un tra- 

tamiento a las tortas de adsoroente usado se vuelve indispensable, por cualquie- 

punto de vistay y en estas circunstancias el uso de solventes orgánicos podría

proporcionar una excelente eficiencia, a pesar de su elevado costo. El uso de s< 

luciones diluidas de ácido ( especialmente sulf rioo), que aumenten la solubili- 

dad del alcaloide en el agua, también proporcionaría un buen medio de tratamien

to, más econ6mico, aunque menos eficiente ( se ha comprobado que las. recuperacio

nes alcanzan alrededor del 70 -% del total te<Sr¡ co adsorbido, para las concentra

ciones en que se manejan los crudos industrialmente), pero que permite recupera: 

al alcaloide con mayor pureza,( se han alcanzado hasta 67- 70 %9- 

3- 4 EXIMPX,= ACIOil á NIVEL PIAATA- FILUTO =, AL-M.7CS M LOS DI¡-EIQTMS iMTOWS

DE P= MACION DE WUINA. 

En virtud de los resultados obtenidos en las experiencias a nivel laborato

rio y de las consideraciones teSricas citadas en el desarrollo del presente ca- 

pítulo, se consider6 necesario oorroborar su eficiencia a escalas mayores de ti, 

bajo, con objeto de valorar su aplicaciSn a escala industrial. 

Gracias a las facilidades brindadas por las personas mencionadas en la L

troducción, pudieron llevarse a cabo estas experiencias, mismas que hay que re- 

conocer que, aunque adolescieron de algunos defectos, fundamentalmente debidos

a la inexperiencia profesionn1 a esoala industrial de los sustentantes, propor- 

cionaron resultadores mt;y halagadores, que justifican el esfuerzo y la ¡ wrersi(51
realizarla. 

3- 4- 1 USO MI CAB.WN . 1CTIVADO Y SOS.4. TEC= CA Y 02 -- 

En un tanque cilíndrico de fondo c&nico, con agitador y chaTueta para ca- 

lentamiento, se disuelven los ciridos previamen4e pe- adoF y analizados9 en sufi- 

ciente cantidad de agua caliente ( W10). --- ara el calentamiento se hace pasar va

por por la chaqueta del tanque, así como por la parte in2erior ds1 mismo. CuAn- 

do se alcanza la temperatura adecuada se suspende el paso del vapor por debajo

y se alimentan los crudos, directamente de los sacos 0 costales en los que se e. 
tiban, pro curando evitar exc.-gsiyos desprendimientos de polvos. La agitaci6n de- 

ber! ser continua para favorecer la dispersi6n. 
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Al realizarse la disoluci6n es aprecid descenso en la temperatura del

ir hasta aproximadamente 65- 69OC9 debido al calor de soluci6n. Una vez al

ada la solubilizacii5n es pueden eliminar los aoeites breosos de cierte

de crudos ( que los contienen en cantidad excesiva), mediante simple arras

manual con una llespumaderai l̀, ya que éstos tienden a flotar sobre la super

e del licor caliente, 0 bien, mediante oribado mec,<nico, para lo cual se

aa el llquido en un sistema de recárculaciM, de tal forma que al pasar

icor a través de unna malla de alambre de aproximadamente 15 mallas/ cm, se

ngan todas o la mayor parte de las breas insolubles, dejando pasar el li- 

al tanque. Con esta operacii3n se logra eliminar entre 1- 2 . 1. de las impure

con respecto al peso de crudos), lo cual evítar‹ excesivos ensuciamientos

as lonas de los filtros. 

Posteriormente se procede a agregar directamente al tanque conteniendo

icor - na cantidad adecuada de carbi5n activado en polvo, para la adsorci6n

resto de las impurezas insolubles y de una buena parte de los coloides, 

ensoides y materias coloridas. Una variante recomendada para este proceso

iste en adicionar una cantidad adecuada de soluci6n de sosa hasta alcanzar

iff de 8, que favorezca la neutralizaoi6n de taninos y ceras saroníficables, 

oomo una mejor eliminaci6n de las impurezas por adaorcii5n, seguida de una

iltraci6n con filtroayudas, para eliminar en lo más posible las impurezas

lubles y las substancias precípitables por el alcali, neutralizando des - 

la alicalínidad excesiva con ¿toido, con objeto de favorecer la olarifica- 

y disminuir la adaorci6n de alcaloide en el carbi5n ( PH 5- 6 es adecuado). 

Posteriormente se calienta el licor haista alcanzar el punto de ebulli- 

de la mezcla, agitando continuamente para favorecer un mejor contacto del

rbente con las impurezas y disminuir los desprendimientos que se ocasiona

sí se asentaran los si5lidos suspendidos 6 se formara costra; al alimentar

arbdn debe evitarse excesivo desprendimiento de polvos. Algunas veces se

iza una suspensii5n de los Dolvos del carb6n en a,-,ua tratada, previa a su

entaoídn al tanque, aunque esta operacíi5n no es neoesaria si la adicii5n

caliza cuidadosamente. El tanque debe estar provisto normalmente de una

que auxilia a evitar el exceso de polvos en el ambiente mientras se rea - 

la suspensi6n del adsorbente. 

Una vez aloanzada la temperatura de ebullíoidn del licor, se mantiene

con el vapor en la chaqueta y se permito el tiempo de contacto adecuado

60 min, dependiendo del tipo de crudos y de carb6n). Un incremento en el

po de contacto no pareoe favorecer la elarificaci6n y ef disminuye el rit

e producci6n. 

Posteriormente se calienta un filtro adecuado para la eliminaci6n del car
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b&n y las impurezas adsorbidas y arrastradas. Fate calentamiento puede rea

lizarse por medio de vapor y aire caliente. 1-71 filtro utilizado es general

mente del tipo prensa, de marcos y placas, con lonas como medio filtrante. 

hace pasar el licor per e! filtro durante un cierto tiemPO9 : rscircul-<nc101e

tanque, con objeto de mejorar la eliminaci6n de s& lidos suspendidos y aseE

rar que no haya residuos carbonosos en el licor a cristalizar. Después de
te tiempo. se abre la 1- Inea hacia otro tanque de similareu ualacteristioac
primero, el que se utilizar4 como cristalizador, para lo cual se harg pasa

agua frTa por la chaqueta. Tata agua se podrá recircular si se cuenta con

equipo de enfriamiento. La torta re -tenida en el filtro es lavada con agua

liente suficiente para recuperar la oafetna que haya sido retenida en elli

por oclusi6n. Estos licores de lavado son enviados al cristalizado? para u

elarlos oon el licor original. Por ditímo, se hace pasar vapor o. aire cal: 

te a través de la tor -ta para secarla y esc= irla. Los líquidos arrastrad< 

ael como los condensados9 son llevados también al , ristalizador para su a] 

vechamiento*, oon ésto se tiene una conoentraci6n de 18- 23 <, que suf l̀o: 

te para una buena cristalizaci5n. 

al ciertos tipos de crudos, estos pasos no " rantizan una buena crij

lizaci6n ( especialmente si se us6 Icido), debido a que el contenido de ¡ m

zas es excesivo 3 la acidez muy acentuada. Como los requerimientos de car

serlan excesivos para una pobre recuperaoi6n como la que a veces se tiene

veces es auxilia la cristalizaci&n reclisolviendo los primero" cristales T

se forman, ya que gatos son muy impuros y ademi( a forman costras en las pa
des del cristalizador que entorpecen el ' buen enfriamiento del licor, y de

pués ailadiendo una soluci6n concentrada de sosa en cantidad adecuada ( en

pr&ctica - 15 kg en 50 1 de agua por cada 1000 kg de crudos alimentados d
ron muy buenos D- od-ictos). Los excesos de hidr6xidos precipitados de esta

ma ser4n eliminados de los cristales por un 2o. paso de adsorci&n. 

Se agita continuamente al licor anf tratado ( con álcali 6 no) y se

mite el tiempo suficiente de enfriamiento para alcanzar una temperatura d
1811C. Una vez alacanzada la total cri.stalizaci3n ss procede a separar los
cristaleB para lo cual se hace descender la soluci6n cristalizada por _g r

dad o bombeo hacia un filtro o una centrIfuga. 7sta i1ltima es mucho m& s e

ciente y fue la que se utiliz& en estas pruebas. Como los cristales ocluy

la salida del tanque es costumbre purgar la salJla con vapor. Posteriorme

se centrIfuga iasta un 11mite que determina la capacidad de la centrIfuga
ésta es poca, se realiza la opei-Acidn en pasos hasta alcanzar la total sE

raci&n de los cristales de sus wTuas. Para ello, primeramente la centrifl
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in se ria - liza a baja velocidad, separándose el líquido madre, que se reci

en tanques apropiados y el sólido ( cafeína e impurezas) que permanece en

canasta de la centrífuga es lavado con agua fría limpia, para arrastrar el

or número de impurezas solubles y licor que éste contenga. Posteriormente

seca la torta con un tratamiento a la máxima velocidad de centrifugaci¿n. 

go se deucarga y se recibe er. bolsas de plástico, se pesa, se muestrea pa - 

el control de calidad y se lleva toda la cosecha de cristales a un 2o. tra

iento con carbón activado nuevo, siguiendo un procedimiento ímilar que in

uera los pasos: disolución en a¿,Ua limpia caliente, adición de suficiente

b6n nuevo, con o sin basificación previa ( los tratados con sosa en el cris

izador nunca reciben tratamiento basificador) 9 ebullición y tiempo de con- 

to, filtración cor recirculaci6n y nueva cristalización. Para esta 2a. fil

Lci6n se to ---an med-idas más rigurosas de control, ya que es sumamente impor- 

te que estos licores del 2o. tratamiento no contengan trazas de carbón, ya

i ésto im- urificaz-ía al producto final. Para ello, generalmente se utili- 

combinaciones de varios filtros- Para las pruebas realizadas se utiliza - 

i un filtro Sparkler er, combinación con un filtro prensa pequefio. Además se

iiaron repetida- pruebas al licor filtrado en el laboratorios hasta que se

sid-ar6 que estaba totalmente exento de c- rbi... 

Después da- separados los cristales de la 2a. cosecha, que ya son puros

r lo jeneral, se lavan con agua exenta c e sales minerales ( tratada con zeo- 

tas), se secar, con la centrífuga, se embolsan y se llevan a secar ( ya que

rmal-mente tienen un 20- 25 % de humedad al salir de la centrífuga). Para es - 

operación se colocan en estafas o secadores9 durante c ar-,do menos 4 horas. 

ra estas pruebas se uti- izaron secadores al vacío, con tubos a través de

3 cuales se pasa vapor y charolas para colocar la cafeina. Esta operaci6n

realiza en 2 pasos, entre los cuales se intercala un paso de molienda 0 re

Itura, para disgregar las formaciones cristalinas y favorecer la pulveriza - 

5n, así como una mejor eliminaci6n del agua de cristalizaci6n hasta alcan~ 

r el Irado anhidTo mediante un 2o. paso de secado. Después el producto se

ruelve para u¿ ificaci6L del colori se muestrea para análisis de calidady se

3a y se envasa para su venta. Cuando los cristales no son lo suficientemen- 
puros, se llevan a un 3er. paso de purificación, sijuiendo la rutina men- 

inada para el 2o. tratamiento adsorbente. Las aguas madres se llevan a con- 

ntración en tanques adecuado3 que pueden ser de uno o varios efectos. Para

ta prueba se utilizaron tanques cilindricos provistos de ' 1bayoretas" o cam - 

adores de calor de tubos, a través de los cu áles se pasa vapor sobrecalenta

11- aulvente avaporado se elimina por medio de chimeneas. 
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Jna vez que los licores alcanzan un 40 1. de s6lidos, se llevan a crista- 

lizaoi&n. Si no se- us6 sosa en el ler. paso puede auxiliarse muy eficazmente a

la cristalizaciin con este agente en la proporci<5n mencionada. Si se utiliz& 

antes, aIiora se requieren proporciones mayores, ya que los licores se obscure- 

cen bastante al aumentar la alcalinidad y las cr- stalizaciones serian muy malas

lls preciso recordair que ésto no es muy recomendable, ya que favorece las pérdi- 

das y baja la pureza. Es más recomendable intercalar un paso de adsorci6n que

clarifiTue un poco los licores, antes cle proceder al uso de este agente en -Pin
porciones moderadas. Para ello pueden aprovecharse los carbones de ler. paso

de adsoroi&n y realizar la operaci1n en los tier.i Os de oristalizaciSn de las

cargas de cinudos o de 2o. tratamiento, en los cuales no se utilizan los tanques

de disoluci6n. Despu4s de clarificados de esta forma, Ics licores pueden ser

criztalizados con peque2ias cantidades de sosa que propurcionan cosechas satis- 

factorias. 

Los licores de 2o. tratamiento, más limpios, son simplemente concentra- 

dos y cristalizados ( usando sosa si fue= d, masiado obscurost aunque generalmen

te no se recomienda, ya que los cristales son lo suficientemente puros para en- 

viarse a secado; más ajin iDueden' auxiliarse para tal efecto si se tratan con la

torta del 2o. tratamiento adscr-r. ente antes de cristalizar, para elimina las

I:ipurezas concentradas). Las ag-uas madres de esta cristalizaci6n se utilizan

neralmente para recibir nuevas oargas de crudos o son mezcladas con aguas provIe

ni.,n-Ces d, la la. cristalizaci(Sn, antes de concentraro reprocesar con carb6n. 

Lee aguas madres del ler. tratamiento, ya concentradas y recristalizadas, aian

con el auxilio de sosa, se llevan a un liltimo tratamiento con car'b&n para una ex

tre-na recuperacion . 1, uchas veces son literalmente aguas negras y a pesar del tra

ta:aiento adsorbente su cristalizaci6n es más bien lodosa y dificil de centrifu- 

mto, el análisis d_,termina si su contenido de. cafe:nria es mí¡ imo, ax. Zr. este _m

con lo cual se dzsechan, o se llevan a pasos de agotamiento. 

1 carbén es reutilizable de 2 a 3 veces antes de ser eliminado. El car- 

bon del 2o. tratamiento es utilizable para crudos o para aguas de la 2a. crista

lízaric5n ya concen. j alas, el del ler. tratamiento para aguas y as! sucosivanenle

En las pruebas realizadas, por razones de tiempo, no se sigui& toda la ruzina de

exhauL3-. ivi-ad ue an i. i- ias y d, los carbones, ya que el nilmero de cargas emplea

do no la obtenci(Sn de tal cantidad de pasos. 

Las si,,-uientes tablas constituyen m promedio representaTivo de las prue

bas realizadas. 

La alimentac-Ji-n de las r, ue-.as en el equino I- scrizo -Cué de 500 a 1000 kg

de crudos y en un simil a menor escala de 10 kg. 
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TA -'Uá 3- 38 Prueba en píanta pilotoy proceso car",-6n-.Bosa. 

IGICK TM,20 = P. ALEJEITICICN

IMI
017.IMÍA Cier, 72PRODUC121- 

2 am-iento 4 h l" 00C 1800 1 H20 .............. ............ 
a,gua

luc 6n 30 min 80- 69 900 leg ( W.)GF .............. ....... 
ido 45 min 69- 70 ............. .............. 5- 10 i:C breas

y ETanos

idsorcii5n 30 min 7C- 93 80 kg carb6n .............. ............ 
1 h 95

raci5n 30 min 95- 90 ............ .............. ........... 
rc-,Llacijn 1 h 9e- 85

o 1 h 85- 90 1500 1 H20 ràl .............. ........... 

o 1 h 120 vapor .............. 200 kv torta

30 61meda; 
4 cafeína

28 kg aprox) 
talizaci6n 6- 9 h 90- 18 8- 10 kg 2laCH y ........... .. ............ 

5C 1 1120

rifugacio5n 2- 3 h 18 6- 7 Pazos 785 kg ( C- 904) 3100 1 A,.' la. 

rado 150 1 H20/ Paso 25 - f humedad ( 6- 5  ' ruílidor

intraci<Sn 24 h 94 3100 1 AM la. ............... 1 ........... 

de 1 a. 500 1 AY cono. 

40 Bél-) 

balizaci6n 7-- 8 h 93- 18 8- 10 kg- NaCH y .............. 
1 la, conc. 050 1 H2
rifugaci4Sn 45 min 18 1- 2 pasos 106 kg ( 0. 74) 800 1 ÁM semi
rado 100 1 F-20/ paso 25 '. humedad negras ( 11- 47

s6lidos) 

Liluci<5n 4 h la -80 1500 1 E C .............. ............ 

30 min - 80- 659) 841 caf.- la. .............. ............ 

y .21 la. ( 0- 94

Y 0. 74) 

adsorci6n 30 min 7C- 93 80 kg carb6n ........ 11.— . ............ 

1 h 94

aoiSn 1 h go ............ . . .............. ............ 

riltracién 12 kg filtro - 
ayudas

1 h 90 vapor .............. suspensi1n

de aprox. 900

1 con 80

carb6n y

cafe:Dia ( 52

wistaliza- 6- 8 h 90- 18. .............. .............. ............ 

fugaci¿n 2- 3 h 18 5- 6 pasos con 560 kg ( puos) 3300 1 AM 2a. 

ado
150 1 aeizuaj Paso 25 71 hume,Lad ¡, 7 111 s¿ lidos) 
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TAILA 3. 38 oont. 

Concentraci6n 24 h 93 3300 1 All 2a. .............. 560 1 AM , 

de Al.. 2a. ocno. ( 40

solídos) 

Cristalizaci6n 5- 6 h 93- 18
de A- de 2a. 

Centrifugaci6n 1- 2 h 18 1- 2 pasos oon

y lavado 100 1 H20/ Paso 130 kg ( 0- 97) 1100 1 Ay¡ 

25 ',' humedad cone. ( 7..' 
s(5lidos) E
valentes i

1 a. nueva, 

Secado de crist. 2 h 80 560 kg 25, -S 445 kg 4,-E ......... 

T.,lolienda 1 h 25 445 kg 4 l 445 kg 4',fH ......... 1

2o. secado 2 h 80 445 kg 4-,,1 425 kg L' -I> ......... 

a4LAME IB IUTS-UAIMM TA -11A 3- 38: 

álimentaci<5n: 900 kg ( 0. 8) = 720. 0 kg USP

160 kg carb& + 80 kg ( trat. 240. 0 kg carb¿n
de aguas) 

10 + 10 + 5 + 20 kg dt; sosa 45. 0 kg de sosa

4ecu. eraci&n: 445. 0 kg425 kg secos V52

130 k- ( 0. 97) 25YO

Suboroductos: 1100 1 AMI 2a. cono. ( 7. 3% s6l) que dan aproz. 45 kg ( 0. 7¿ 

300 1 AM semine gras ( 11 - 4 % sol) que dan 8 kg prom. ( 0 - 5( 

900 1 suspensi6n carbonosa ( oon aproz- 52 kg caf) 

400 kg tortas de caxWn ( ocn 50 kg caf. aprox) 

Recuperaci6n real hasta este punto 1 445- 0/ 720 - 0. 618 = 61. 8% 

ilecupe.raci&n máxima ( con agotamiento de 24 2a., = 87- 5 % = 630 kg

recuDerací6n arcial. de caf, de suspensi6n car- USP. 

bonosa y aguas ne.,Tas j

La modificaci6n de auxilio de la adsorci6n por basificaciin previa, y e=- 

traoci&n al carb6n con a& -a aoidulada di6 los siguientes resultados, a nivel

planta piloto más pe<Vueíla: 

ALE= TACIM 10 kg ( 0. 82) = 8. 2U ¡ C9 W; -,P

Total seco recuperado: 7. 740 kg USP

Rendimiento real: S7. 740/ - 20 - 94- 39 % 

Recuperaciones pearoiales: 

la. cosecha : 8. 1 kg ( 0. 94) 2%¿ 

A l la. : 1. 16 kg ( 0- 75) 25%H

2a. cosecha : 8. 9 kg 25 % H 4 6. 743 kg -ú-¿P
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AM 2a. conc.. : 0. 974 ( 0» 971 25 7 ' 1: 

AR la. 2 cono. s 0. 429 ( 0. 48) 25% H

211 2a. 2 eno. : 0- 339 ( 0. 64) 25%. H

Extraccic5n del ca-r- 

b<Sn . 1. 119 ( 0. 46) 25% lí

la reaui:erari6n es mucho mayor y el uso de sosa mucha : i,,,enor. El carbon se

recirculS 2 veces en cada caso de esta Iltiza experiencia. El carb6n total em- 

pleado fué también menor ( 1. 2 kg totales). Estos se trataron con agua acidúlada

iirviendo. EsTe método no pudo realizar -se a escala inclustrial. por problemas de

tiempo y disponibilidad del equijo ad--ouado. 

3. 4. 2 :, 2TODO DE PEROXIDO Y CARZa'- 

Pa.ra la experimentaci6n oon perftido se usaron los mismos equipos utiliza

los para la experiencia anterior, en una rutina similar a la utilizada en las

pruebas de laboratorio. Se usaron tres tipos de cargar.: 2 cargas de cafeIna eu- 

ropea H. A. G. ( 86 %) de 500 y 600 ) tg respectivamente y una carga de cafeIna ame- 
ricana G.'- 4". ( 69 -,o') de 500 kg. 

Para la cafeina H. A. G. se requirii cribado, debido al alto contenido de ¡ m

purezas groseras. Tiempo aproximado 45 min. r>e hicieron necesarios 2 tanques pa

ra realizar esta operaci6n. Ee observ6 que el flujo no. era suficientemente dis- 

tribuido. Hubo algo de cristalizaci6n en la cribaj por oclusi<5n. F ùe necesario

avar un p000 con agua caliente. 

Se intentS realizar una prefiltrací<Sn de este tipo de crudos, para lo cual

Be us& un filtro pren
1

sa, acondicionado con una capa de filtroayudas. La medida

result<5 eficiente, ya que se eliminaron de 3- 4 % de las impurezas totales ( con

respecto al peso de c udos alimentados), sin oclusi6n aparente de cafe:ena. Tiem

po aproximado 40 min. - ucha mano d ' e obra requerida- - e reoomend6 dejar una capa

carbonosa de algli proceso anteriorg lo qde actuaría como filtroayuda, además de
dar una -pequeña clarificaci6n. La prefiltracion no se considera reoomendable en

todos los tipos de Droceso, ni para todos los ti.os de cruc' Os; en esme proceso

con perUido 4-uda a evitar la form2cii5n de natas que iaverezuan la formacic5n de
es~. 

El tiempo de adici6n del per6xido, así como el de reaccién, son demasia- 

do grandes a escala industrial ( 1- 5 a 2 h). La adici6n debe ser fracciopaday ya

que la formacio5n de es~ es excesiva; la imposibilidad de reducir la tealpera- 

tura de la soluci6n dificulta la adiolin y la reacci6n del :, ei jziclo, ya que des
pués de disueltos los crudos, ésta es de 69" C aproximadamentc, lo cual es aila

muy elevado para este tipo de reacci6n. Aunque se detenga, el calentamiento con
el vapor en la chaqueta, la temperatura no disminuye aprec.iablemente. 

M. 



El equipo usado, que cubre rerfectamente las necesirlades del proceso con

carb&r, y sosa, no es sin enluargo ¡ dineo para el uso de perr5xido ( demasiadas in- 

crustaciones y depr5sitos metálicos, que provocan la d-:scom D- sicixSr del agente

oxiclante); además, el agua usada para el tratamJ-ento con - perr5xido debe ser pre- 

viamente tratada con seolitas, lo cual aumenta el costo d la ¿peraci6n. 

ara el control de la espuma se intent2— 4 métodos: 

1) 2spunar mecánicamente ( con una malla metálica acondicionacla a un tubO

largo, para ir elimi-.,-ndo la espuma formarla, llev,5ndole a un tambo para no des- 

perdici-r-r la cafeina Tue ésta contenga por arrastre). 

2) 2s-7= ar liidrliAicar-ente, mediante jan distribuidor de agua a presir5n, 1

cual, a pesar de ser muy efioiente, favorece excesos cia, diluoi6n y a1atimientos

de la temporaturas, que pueden ser peligrosos. 

3) 21 uso de tanques de alivio, lo cual solo es recomendable en casos de

emertzencia. Zsto sugiere aue tanques de mayor ca--zacidad o carb~-as -,¡enores tan- 

rir9na menos - peligro de derramamientos por la formaci6n de espuma. 

4) 31 uso de antiespumantes, como la mezcla Twin ----pan en la proporci6n ad

cuada. La vaselin , a también mostr6 cualidades ariecuarlas, en proporciones reduci- 

das ( 1 1 por aProz- 1500 1 - de soluci45n). 

Al adicionar el carb6n al tanque se observ6 incremento de la temPeratura, 

as! como aumento en la form-aci4n de espuma. Ll aumentar la tem-ceratura para. la

reacoi6n del carbon, ésta se vuelve incontrola ole en laz cercanías del punto de

ebullici6n, pudiendo existir der--as= aíentos del tancue. 

Ta cristnlizacir5n es generalmente bastante buena, sin embargo, los cris- 

tales se ven disminuilos, si hubo exceso de diluci6n en las operacienes de con- 

demgs, la cristalizaci6n es sunamente fina, lo cual --,rovocatrol de la espuma.  

que muchos cristales pasen la malla de la oentrif-aga y aumente con ello el cont

nido de en las a, uas, ' así como mermas en la recuperacíSn de la la. cose

cha de cristales, aunque su pureza es mizj elevada. 

Las cantidades de carWn en el segundo tratamiento deban ser suficientes

para la completa clarificacir5n de loa licores de 2c. trat-amiento, corque aJ. no

es as!, se corro el riesm de que los cristales tengan coloraciones ama illenta

T= las pruebas, por cuesti6n de ox. eri--ientac4-Sn, se redujernn las cantidades de

carbin empleadas del 5 . recomendado a sr5lo 3 ;, y se tuvo el inconveniente men

cionado. , 1 probarse con 6 ` 1, se aseZuri el blanqueo total. 

pe- ar de la diluciSn empleada en las pruebas, la recuperaci6n por paso

fue zatisfactoria, ya que la concentracix5n de las a. uas reditu,6 buenas cosechas

y las pérdidas por oclusir5n del carb6n fueron menores, al disminuir las cantida

des empleadas de éste. 
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Al tratar la cafe ala G. F. se ag--eg6 demasiado rápido el -Deroxido y hubo
e recurrir a medidas de emergencia, - a que la espuma fue exoesiva. _kdemás, Dor

te incidente, la cristalizaci6n no fue adecuada, dada la mayor cantidad de ¡ m

rezas que ésta contiene, y a que el peréxido no alcanz6 a reaccionar completa

nte, observándoce los cristales polvosos y escasos. Se intent6 auxiliar con

ea a la cristalizaci6n, Dero tuvo que deEcartarse este procedimiento ya que

observ-6 excesivo olor amaniacal en las pruebas heobas en el laboratorio. Hu - 

entonces necesidad de concentrar más la Foluci6n y tratarla con más carb6n

tivado, para obte er as! una recuperaci6n adecuada 

Un -- asumen de las pruebas se da en las tablas 3- 39 Y sus balances. 

TAaik 3- 39 Fruebas de planta piloto con per6xido y carb<Sn. 

7E CICN T= 10 M.IP. AL11MITACION EDOTERACICIZ, 

disoluci6n

ibado

idaci6n

adscrai6n

Ltraci6n

4 h 18- 8011c

30 min 80- 69

45 min 75

1 h 70

2 h 68

30 min 69
1 h go

I h go

rado 1 h go

ip-do filtro 1 h 120

istalizaci6n 6- 7 h. 90- 18

itrifugaci6n 2 h 18

Lavado

adsorci&n 4 h 18- 90

30 min 80- 69

30 min 69- 93
1 h 94

tTacien 1 12 ' UO

ado 1 h go

ado fj Itro 1 h go

stalizaci6n 5- 6 h 90- 18

Ltrifugaci& 2 h 18

1500 1 E- 0 1 ........... 

470 kg ( 5. 86) ............ 

34 kg H202 5011 ......... - ... 

2tkg carb6n ............. 

1Ckg filtro . ............ 
ayudas

1000 1 H2 0 ............ 
vapor ............ 

6 pasos con 367. kg ( 0. 96) 
100 1 11- 0/ paso 25 % humedad

1-1

1350 1 11 0 ............ 

367 kg ............ 
hlkeaa

11 kg carb-5n ........... 

5 kg filtro- ............ 
W- 1as

900 1 E20 ............ 

vapor ............ 

150 1 agua/ paso 297 k9
6 pasos

188

torta 61 kg
30 % H caf. 

3 % caf- ( 15
11w aprox) - 

2620 1 AE la. 

4 % s6lidos

1 ........ 

23 kg carb6n
25 % E ( 1- 9 91
caf. o se aprox

7 kg) 

8 1 2a. 
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TAILA. 3- 39 cont. 

NO PASO LA MM -BA USP ( coloraci6n amarillenta) 

3a. adsorci6n 4 h 18- 80 1890 1 AM 2a . ........... 

30 min 80- 69 296 kg caf. 2a . ........... 
69 min 69- 93 23 kg torta de ........... 

carb6n y 11 kg
carb&n nuevo

Filtraoi&n 1 h go 10 kg filtro . ........... 
a~ 

Lavado 1 h go 400 1 agua ........... 

Secado 1 h 120 vapor ........... 

Cristalizacidn 6- 7 h >) O- 18

CentrifugaoiiSn 2 h 18

Eecado 4 11 80

150 1 H. O/ paso 236 kg ( pura) 
5 pasos 20 4. H

236 kg WI H 196 kg USP

47 kg torta
25 - 1 H ( 2- 4
caf- 6 8- 7

2200 1 U: 

D- 5 " 2,51i

Las aguas madres de 3ag se usaron para recibir carga de 2o. tratamiento
de la 2a. prueba con per6xido. Las aguas -- adres de la. se usaron junto con laE
aguas madres de la. de la segunda prueba para recuperaci5n posterior. 

Segunda prueba¡ Alimentaciin : H20 1600 1

caf . - 600 kg ( 0. 86) 

11202 50 kg

carb6n 30 kg ( la.) y 18 kg ( 21a.) 

F. A. 20 kg

Recuperaciones: la. cosecha 396 kg 20 - 1 ( 0. 96) 

AY 1 a. 2730 1 ( 6. 4 - s6lidos) 

torta 109. 8 kg , e, -' H ( caf. 27

prefiltrado 7. 9 kg breas

ara la 2a. adsoroíc5n se usaron 2200 1 11,1 3a. de la prueba. 

2a. cosecha -339 kg 20, , 1 H ( puros) 

AM 2a. 2100 1 0-1 % s6líd0s) 

Seco 274- 0 kg US -P

Recuperaciones de las aguas: AN 2a. 117- 0 kg ( 0- 94) 20',H

AM 1 a. 334. 7 kg ( 0. 74) 2Q,,Z

Aguas resictuales AM la. cono. 1300 1 ( 7. 7,' solidos

de mejor calidad d. las equivalen' 

en el proceso carb6n—sosa. 

2100 1 API 2a. cono. ( 5. 6 , solido: 
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BALANCE DE A1,1BAS MUEW : 

Alimentaci6n : 500 ( 0. 86) + 600 ( 0. 86) - 946. 0 kg USP

Recuperaci6n la. prueba : 196 kg U,--:2

Recuperaci6n 2a. prueba : 274 k,9 USP

Recuperaci<Sn global : 470 kg USP Rendimiento hasta este punto. 

470/ 946 - 49. 68 % 

Resto: Caf. JUI la. : 334- 7 ( 0- 74) 20 % H

Caf. áJ1 2a. 3 117- 0 ( 0- 94) 20 % H

Rendimiento mIximo : 90. 12 '.' ( sin recuperaci6n de cafellia w 

carb6n) 

En la cuantificaci6n de las pruebas no se lleg6 individualmente hasta el

Inal del tratamiento de las aguas9 porque esto implicaba manajar volumenes muy

edi. cidod de éstas una vez concentradas, as! que se trabajaron combinadas, obte

áendose al fi -nal. 263- 15 kg USP que completaron el rendimiento menciorado. Las

érdidas totales en el carb6n ( cuantificadas en el laboratorioj fueron de 56. 8

zg ( 6 1. del total recuperable), el resto se perdi6 en las aguas negras residua - 

es y manejo mecánico. 

La prueba de G. P. no se cuantific& exhaustivamente por haberse mezclado

iferentes métodos ( per<Siido- carbon y carb6n--so-,a); además, los resultados no

odrian considerarse representativos, dados los problemas antes rencionados. La

ecuperaci6n de producto fue de s6lo el 73- 91 '-- 

l- 4- 3 MW- R= 7CI-á EF F,.' TA- PILOW CON MGXIDO EX CRISTALIZACION. 

Para la cafeína H_ 1. G. y G. P. en el cristalizador, 920 kg alimentados, se

ti-lizaron de 3- 6 lítxos de soluciin de B202 al 50%, clependiendo del tipo. de

irudos. 

Resultados: CoEechaB promedio. 812 kg ( 0. 96 25 H Para HáG

623 kg ( 0- 94) 25 -,-' H para (7. 

Bla.ncura: Superior a la normal en tratamiento con carb6n

y carb6n- sosa, en ambos casor— Colores de crís

tales 6 Y 5 respectivamente ( ver tabla de oolo

res para pruebas de laboratorio). 

águas madres. Colores más transparentes: D y G

4. 4 IRUEBAS IE PLAITTA PILOTO CON DEFECIACION- 

Para la experimentaci6n de defecaci6n se utiliz6 cafelna O. F. ( 69 '%) en

na carga de 600 kg. Para ello se emple¿ el mismo equipo mencionado para los
rocepx,- -"¡ ores, por lo que se decidi6 eliminar las operaciones de sedimen- 
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taci6n y decantaci6n. Para este efecto, se disolvieron los crudos al 30 -%, se

adicion6 solamente el 6 '  de cal ( 4 '; o — Os que lo indicado en las pruebas de

laboratorio), con objeto de evitar excesos de lodos que dificultaran la filtr. 

ci6n, así como las bombas y líneas, que no eran las adecuadas para este tipo

de proceso. Se adicíon<5 en forma de una lechada con 200 1 de agua. Se realiz6

la adici(5n en caliente y no se apreci6 espuma peligrosa. La agitaci6n clál tan- 

que fue la adecuada. Se observ6 una coloraci6n verdosa y olor fétido típico. 

Posteriormente se dejaron reaccionar los reactivos en el seno del licor

por aproximadamente 30 min y luego se filtr6 en el filtro prensa, auxilíando

esta operaci&n con filtroayudas disueltos, as! como una precapa en las lonas

del filtro para mejor aliminaci6n coloidal, ya que no se dej& sedimentar. 

Realizada la filtraoi(Sn, con una recirculaciin por un corto tiempo, se

llev& luego el lioor al cristalizador. Este licor result6 bastante bueno, tan- 

to en color como en concentraci6n, a pesar de no haberse usado el % calculado

de defecante y haber suprimido las operaciones menoionadas. La cosecha obteni- 

da -tenla las coloracionee verde -amarillentas típicas de los tratamientos alca- 

linos, ya que no ' hubo tampoco neutral-¡zaci<Sn, pero no se notaba olor amoniaca! 

que indicara cierta descomposici6n. Los cristales coagularon excelentemente, e

una forma parecida a las cosechas obtenidas con auxilio de sosa, pero sin los

inconvenientes mencionados de ésta. El pR fue de aproximadamente 11. 

Una vez reconocida la prueba como eficiente y satisfactoria, se intenTo

una nueva experiencia, consistente en el auxilio de la clarificaci6n y blacia--,,e

de los cristales con per6xido, para lo cual se aZadi& una cantidad bajay 5 its

al cristalizador. No hubo excesiva espuma, pero las formaciones cristalinas di

minuyeron. El color mejor<5 tanto en aguas como en cristales, pero la cosecha y

no fuá tan abundaate. Se recomend6 usar otro agente acidifícante, concientes d

que en cualquier forma habría cierta disminuci6n de la recuperaci6n, en benefi

cia de la pureza. A contL-li-,aci6n, en la tabla 3- 40 se reportan los recultados

numericos de la -Drueba. 

TABLA 3- 40 Prueba de planta piloto con defecaci6n con cal. 

OFE ¡ ACIO111 T= 1 PO TZIP. ALDIMITACION RECIMERACION SUBPRODUCTO

Disoluciin 4 h 18—800C 1300 1 Alá la. ............ ............ 
cono. de prueba

de per6xido y
500 1 agua limpia

30 min 80- 69 600 kg caf.( 0. 69) GP ......... ............ 

DefecaciSn 30 min 69 36 kg cal/ 200 1 H20 ......... ............ 

Calentamiento 30 min 69- 93 .............. ............ ............ 
30 min 94 .- ............ ............ ............ 

Filtraci6n
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BLA 33. 40 cont. 

onjunta 1 h go 20 kg fi-ltro . ......... — ............ 
ayudas

zado 1 h go 1000 1 agua ........... ............ 

1 h 120 vapor 1 .......... 79 kg torta

25 % II ( caf. 

ocluida 7 kg
o sea 1 %) 

anqueo y
istalizaci<Sn 6- 9 h 9G- 1 8 5 1 E202 50% ........... ............ 
atrifugaci6n 2 h 18 100 1 H20/

1

paso 547. 65 kg ( 0. 92) 3100 1. áY1 la. 
6- 7 pasos 25 % humedad ( 5. 9 % s6lidos) 

disoluci6n 2 h 18- 80 1500 1 agua .......... .. ............ 

30 miri 8" q 547. 65 kg caf ............ ............ 
la. 

Soroil5n 30 min 69 30 kg carb6n .......... .......... . . 
1 h 80- 93 ( 5- 5A) 

ltracisn 1 h go 10 kg F.,&. ........... ............ 
E. de seg. 

vado 1 h go 1000 1 agua ........... ............ 

cado y bom- 1 h 120 ............ . 1 .......... 900 1 suspen- 

ido de filt. si6n carbonosa

oon 18 caf

istalizaciSn 6- 9 h 90- 18 ............ ............ ............ 

2trifugacii5n 2 h 18 5 pasos con 339 k,9 ( Puros) 2400 1 AX 2a. 

lavado 150 1 agua/ paso 25  H ( 4- 9 % s61idos) 

cado 4 h 80 339 kg 25111 A 254 kg secos ............ 
USP

acentraci<Sn 24 h 94 3100 1 JUI la . ............. 600 1 ( 40 % 801) 

la. ( 5. 9 % s6lidos) 

istalizaci6n 6- 7 h 93- 18 600 1 AM la. .............. ............ 

AM la. cono. 

atrifugaci¿n 2 h 18 100 1 agua/ paso 162 kg ( 0. 62) 1100 1 AM la. 

3 pasos oono. ( 6. 7 % 
s&lidos) 

neentraci6n de 24 h 94 2400 1 AM 2a . .............. 370 1 » 1 ( 4CI 

2a. silidos) 

istalizaci6n 6- 7 h 93- 18 370 1 AM 2a. .............. ........... 

ritrifugaci6n 1 h 18 2 pasos con 119. 2 kg ( 0. 94) 750 1 » 1 2a. 

100 1 agua/ paso 25 % E

ylimentaoi¿n : 600 ( 0 69) - 414- 0 kg USP

72( 1300)( 0- 7V10 - 65- 52 kg en AE la- cono. 
TOTAL - 479- 52 kg USE> 
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Recuperaci6n : 254. o kg USP secos 6 sea una recuperaci5n real, que

da un rendimiento de 254/ 479- 52 = 52. 97 .'; hasta este

punto. 

Subproductos : 162. 0 kg ( 0. 62) 25V.H de API de la. 

119. 2 kg ( 0- 94) 25%H de AM de 2a. 

1100 1 AYI la. cona. ( 6. 7% s6lidos) 

750 1 AY 2a. conc. ( 7- 3 % s6lidos) 

Despu4s de procesados con pasos alternados de cal y carb6n ( sin extrE 

ci6n dol carWn y redisoluci6n de lodcs en conjunto) se obtuvieron 171. 98 kg US

para dar un rendimiento de 88- 84 %. La extracci6n muestra marcados incrementos

en los rendimientos, pero lamen-cablemente no fue posible realizar talez operac

nes en estas pruebas. Este método fué sin embargo el más fáoil y eficiente por

paso de clarificaci6n; el trata -miento blanqueante con per6xido dismi-nuy6 sensi

blemente la casecha primaria, pero como no se auxili(S posterio= ente a los liq

res con mayores clarificaciones con per&xido, las perdidas aumentaron al tener

que emplear carb6n y cal. Un proceso que involucre la extracci6n y el blanqueo

mostr6 en escalas menores recuperaciones hasta de 95 Y 97%- 1,: aYores recul z -- — 1

nes s6lo se alcanzarán con alta automatizaci6n y equipos cerrados ya que estos

procesos siempre tienen un excesivo manipuleo del material en proceso, con las

correspondientes pérdidas. Además, los lavados d e- lcs equipos de filtraci6n

y la imposibilidad de recuperar el 100 % de la cafeina adsorbida o incluso ocli

da en las tortas hace mwj dificil aloanzar totales recuperaciones. 

3- 4- 5 PMESBAS COI-' ZOVES.=, ORG, rICOS. 

Debido a los siguientes inconvenientes no pudieron realizarse pruebas a

escala industrial o piloto de los métodos involucrando solventes orgánicos: 

1) Costo excesivo del solvente ( cloroformo): , 18. 80 II. N./ kg si se compri

un minimo de 250 kg 6 $ 98. 00 1,'. N. 1kg de reactivo analitico,( datos de antes de
la devaluaci6n del Deso mexicano). 

2) El equipo requerido deberia ser lo suficientemente hermético y seguro! 

además de contar con dispositivos de recuperacii5n de solvente efectivo. Esto r< 

presentaba eroguciones excesivas, que rebasan las intenciones del -presente tra- 

bajo y sobrecargarian la valiosa a yuda de quienes hicieron posible las pruebas

anteriores. 

3- 5 ISTILEMIZACION D21 IMTODO , I&S 01 -TE -10 PARA lá B= 7LáMZ-1 I- DE-Z' R1-41 M GASEI' 

A - 22OCE PE IE CRUIJOS DiM CAYS- 

Una vez revisados los diferentes métodos industriales de refinaci6n para 1, 

purificaci6n de crudos de cafeira, se h --ce necesaria una com-uaraci&n de todos
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llos, que abarque todos los posibles inconvenientes y las ventajas que éstos
engan, as! como estuñia las posibles combinaciones que con ellos se puedan lo

rar. 

5- 1 M, - S 1ERIos Ow2,1WIVOS D.¿ L. MODOS 12 BE" ZIACION- 

J.- FACILIDA.D IEL PROCDS02 A 2 17, 1mero de operaciones unitarias invOlucra

das. 

B 1 I.Iano de obra requerida. 

G : Servicios requericlos ( vapor, agua, ele, 

tricidad) - 

D 3 Rapidez del proceso. 

E Versatilidad en el tratamiento d- diferen

tes crudos. 

F Necesidad de personal esi.ecializado. 

n' -'T ERC= O Rendimientos. 

LC'=_ 1 C. A 3 Cantidad minima requerida 

2 : Complejidad del equipo. 

C 3 Costo. 

D 8 Versatilidad para -diferentes usos. 

A Canti:lad recuerida en el -proceso. 

Tjis-co-libilidad en el mercado. 

C 1 Costo. 

D s Zanuebilidad. 

5 Grado de peligrosidad ( toxicidad). 

F 1:0sibilidad de reutilizaci5n. 

G Posibilidad de aprovechamiento, de dese- 

chos ( vencler, quemar, etc.) 

ACO -LACIO= S A LA TA13LA 3. 41. 

ni : fácil manejo
d#* 

2 excesivo( a) L muy lento( a) 

y, : manejable( s) bastante L lento( a) 

wi i poco manejable( s) mucho( a) R rápido( a) 

EA : reaprovechable( s) 2 p000( a) 12 miZr rápido( a) 

NI : no aprovechable( s) 
ninguno( a) MB : muy buenos

SD t sin desechos V : versátil B . buenos

c : muy caro ( S) 
IÍV : MIQr versátil

abundante( s) 

CC : poco caro ( B) FV poco versátil
escaso( s) 

C : caro
1 sSlo Jer trat. 

no USII. 

2L regular

59 rs"'ti-lizan) 
l! : proceso auxiliar los solventes orgánicos siempre
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TABLA NO. 3- 41 comparaci5n de los diferentes mAtodos de refinaolón. 

METODO 1 11 111 iv

A 3 0 D B p A B 0 D A B a D 3 F G

ADSORCION 21 L y NO B Po MV> A m RA RA

carb6n solo) 

ÁDSORCION 23 L mv NO MB PC* MY A PN RA RA

pH básico) 

ADSORCION 22 L hIv NO B PC MY A pm RA Rá

oarb6n- sosa) 

DEFECACION 121 L y si B C PV A FM IRA HA

cal cola) 

DEFECACION 121 R x7 si MB mo py E P14 HA HA

subao- H2SO4) 
DEFECACION 131 L mv si MB 0 py A m HA HA ir) 

H PO - cal) a 

3 4

DEFECACION 131 L MY si B me py A pm HA HA

yo -cal) 
4

DEFECACION 171 L MY si MB MC py E FM HA HA

SO2 - cal) 
DEFECACION 131 L MY si B MC FV A pm HA HA

CO2 - cal) 
DEFECÁCION 141 1 mv si B Mo py RE Pm HA HA

H2 S--oal) 
DEFECACION 131 Y?, DIV si MB Me py E FM HA HA

subac- H20

BLAUQUEO 22 ML PV si B me mv A pm RA RA

B. 202- carb6n) 



3
GN

TABLA 3- 41 cont. 

C D A BMBTODO A B 0 D E r

ADSORCION 611 R y NO B

E2 02 en ariat) 

NA NA

BLAliQUEO 611 mvL y NO MB

E2 02 en aguas) 
NA NA

PCBUNQUEO 23 L V si MB

NaCIO- oarb6n) 

RA

4 PC MVBLANQUEO 311 R Kv al MB

Naclo auxiliar) 

It 4- MG FVSOLVENTES 15 MI, mv al MB

R001 en cru- 

3y
mc PV E

dos oarb6n) 

PH RA 3DSOLVENTES 711 L MY si B

HCCI en aguas) 

RA 8D

3

PV 9 PH

SOLVENTES 411 L mv L31 B

ECCI 3 en oarbén) 

A m

SOLVENTES 15 UL PV si B

trioloroatliono) 

EXTRÁCCION 411 L Kv NO MB

agua aoíaulada

al oarb6n) 

A B C D A B a D R F 0

PC mv A PH NA NA

PC mv A PM NA NA

PC mv A X RA RA

4 PC MV A m NA NA

It 4- MG FV H 4 PH RA SD

mc PV E PH RA 3D

mc PV E PH RA 8D

me PV 9 PH RA SD

PC XV A m NA SD



O= ACIOIZES A LA TABLA 3. 41- 

1) El n6mero de operaciones unitarias se consicler6 a partir del inicio
del proceso y si importar repetieiones de las mismas, basta el punto de termina
ci6n del método especifico. DI los casos marcados con ! se indica que nunca se

alcanLa grados UISP del alcalo ¡de, requiriéndose entonces de un 2o. tratamiento

con alEin otro agente y, por tal, de mayor número de operaciones. 

2) La versatilidad de un proceso implica que pueda utilizarse para cual- 

quier tipo de crudos; y la yersatilidad de un equipo, que pueda ser utJ_lizado
p xa diferentes tipos de proceso. 

3) El requerimiento de personal especializado indica la necesidad de cie. 
to conocimiento técnico referente a las ope= aciones que el proceso implique, de
tal forma que - pueda ejercerse un control riguroso de produccion y de calidad. 

4) En la cantidad de equipo requerido se oonsidera que un cierto tipo Y
námero de unidades son comunes a todos los procesos ( secadores, contrífuEa5y

filtros, caldera, etc. ), pero que algunos Procesos implican el uso de otro ti- 

po y niamero de unidades más especifio0, como áestiladores, sedimentadores, etc. 
5) En la disponibilidad de las materias primas ( exceptuando los crudos) 9

se considera el hecho de que es necesaxio importar, solicitar con antelaci6n e
incluso almacenar para prevenir escacez de algunas do, éstas en el mercado nacic
nal - 

6) La manuabilidad de una materia prima es fuuuiJn generalmonte de su el
tado físico y de su naturaleza corrosiva, inflamabley volátilY etc - 

7) El grado de celigrosidad se refiere principalmente a la toxicidad dei
producto usado como materia prima, cuando éste se volatilice o derrama en á:reaE
de trabajo. 

8) La posibilidad de aprovechar un producto de desecho del proceso es il
portante ya que puede representar ingresos extras a la empresa, o al menos dis- 
minuir los costos. 

3- 5. 2 0W.
MI Dio RECOMEIMADOU JC,:,ES y IX,,SCRIPCION ML METODO 0 -?T

Zn Ibase a la comparaci&n anterior, puede afirmarse que nin
proceso 3 gán

sulta iptimo por sí mismo, ya que algunos ai uian a su facilidad y bajo costo, 9
des pérdidas y lentitu:1. Ztros alta eficiencia a altos costos, etc- Se hace ne
Bario auxiliarlos o al menos aprovechar las ventajas que otros métodos propor- 
cionan, especialmente en rapidez, eficiencia y clarificaci6n. 

De acuerdo a ésto, se escogiS el siguiente método como un proceso factibl
inaustrialiiiente, que representa buenos rendimientos y buen ritmo de producoi&n
siendo el resultado de una combinaci6n da los diferentes métodos aquí estudiad
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1. 2. 1 IESC= CION IEL YETODO OPTMO PAU La ¡ WE;A-3, 01T DE CAISINA A r RTIR

D-1 CRUDOS PROV=_ 7-1ES- 

1) Disolución de los crudos en agua caliente ( por ser este solvente el

i económico, de mayor rango de soli;ícilidad y más abundante, as! como el que

or gama de tratamientos proporciona), en una concentración no mayor de 35 % 9

endiendo ésto del tipo de crudos a purificar. 

2) Tratamiento de la solución con E3 PO4 6 fosfatos ( F205 ) hasta alcan- 
un pE aproximado de 3- 

3) Defecación con lechada de cal en la proporción adecuada para los

Ldos a manejar, hasta un pH no mayor de 12. Agitación vigorosa para mejor mez

Ldo. 

4) Calentamiento de los licores defecados hasta alcanzar la temperatura
ebullición de éstos a la presión atmosférica en el sitio de ubicación de la

Lnta. 

5) Sedimentación de los licores para mejor eliminación de impurezas co
dales, controlando la temperatura para que ésta se mantenga entre 70--80' C. 

6) Decantación mecánica o hidráulica del licor clarificado, y filtra - 

n de éste con auxilio de filtroayudas ylo filtros de carbón activado ( pueden

os ser del tipo comercial Carbac 6 tortas de carbones usadoE anteriormente

el proceso). Los lodos son pozteriormente filtrados en el mismo filtro y los

ores de éstos se unen a los licores clarificados. No se lava la torta, sino

i tan sólo se escurre lo más posible con vapor ( al tanque defecador). 

7) L¿s licores filtrados9 si no est¿rn lo suficientemente clarificados
Lecolorados, se llevan a un tanque ( puede ser un cristalizador sin que se pojn

en funcionamiento él medio de enfiamiento, o incluso el defecador original), 

ide se mantiene la temperatura entra 69- 75' C y se aííade 1- 3 % ( con resoecto

peso original de crudos) de solución de NaClO. Se deja reaccionar éste con

Ltaci6n continua por espacio de 20- 30 min. Posteriormente se nulifica el exce

de cloro con peréxido de hidrógeno al 50 %, en una proporción de 0. 2 a 0- 5-, 

peso de crudos alimentados, y posteriormente se se cristalizan los lioores, 

enfriamiento y con agitación continua4 para favorecer la cristalización me

coagulada puede auxiliarse con pequefías proporciones de sosa. Si el licor
1 satisfactoriamente -clarificado con la caly es tan sólo auxiliado con la &di

ín de ácido sulf1lr' 00 6 CO2 en bajas proporciones y nuevamente filtrado a tra
del filtro de carbón ( antes de pasar los lodos), para disminuirla alcalini- 

1 y favorecer la eliminación de excesos de cal que hayan pasado la filtracilsn, 
o no alcanzando pE demasiado bajos para no disminuir excesivamente la cosecha. 
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8) Una vez cristalizados los licoresq se separan los cristales de sus

aguas madres, lavándose éstos con agua fria y de preferencia tratada. 

9) se l evan luego lcs cristales a un tanque para disolución en agua oz

liente limpia, mezclados oon cristales de las cristalizaciones de aguas madrei

para alcanzar cargas adecuadas, y allí se tratan con T2-InO4 en muy pequeZas pr< 
porcinnes ( o. 1% 5 menos del peso de la carga, pero solamente que el pH de la s< 

ci6n sea su, erior a S, en caso contrario no se usa este agente). Se trata entc

ces la solución con suficiente cantidad de carbón activado en polvo ( de 5 a 8

del peso de la carga), dejándolo reaccionar a la temperatura de ebullición, o< 

agitación continua por espacio de 30 a 45 minutos. 

10) Este licor se filtra luego con recirculaci6n hasta total eliminaoiJ2

del carb6n y entonces se envía a cristalizar. 

lli Una vez cristalizado el licor, se separan los cristales de sus agual

madres y se muesTrea rara análisis de pureza, y en caso de que 4sta sea satis- 

factoria, se envían a secado, el cual se realiza a 801C por es -Dacio de 4 h, IU

ta alcanzar el grado anhidro, con una operación de molienda intercalada o simi

tánea. Después se pesa, revuielve y se envasa en tambos con bolsas interiores

plástico, en la eantidad estipulada en el mercado ( generalmente es de 50, 20 6

10 kg por tambo). En caso de no pasar la prueba de calidad, se les lleva a = 

2a. clarificación con un 3- 4 de carbón auxiliada' esta vex con IMno4 en la r: 
porción indicada ( no si ya se ha usado), en una rutina similar a la enunciada

en los paso. 9, 10 y 11. 

12) Los lodos obtenidos de la defecacion, una vez eliminados los licor( 

que contenían, se llevan a redisoluci6n en agua caliente y a una 2a. filtraci< 

Posteriormente se desechan. Es necesario averiguar si es posible darles alg= 

aplicación en alguna otra industria. Una operación opcional en la redisoluoi4sl

de lodos para evitar licores muy coloridos y alcalinos es auxiliar con H2SO4
6 CO2 a la neutralizaci& de la cal que pueda ser a= astrada en el liocr. 

13) Los licores obtenidos del paso anterior, junto con las aguas — dreí

de cristalización del paso ( 8) se llevaxán a concentrar. Es recomendable trat, 

los en conjunto con per6xido ( en proporoiones de 0. 5 a 1- 5 % del peso de los

crudos originales, segán pruebas especificas para cada lioor) 6 con NaClO ( de

1 a 3 ; en peso de los crudos), en frío, con o sin agitaci&ng en tanques de a 

macenamiento, durante un tiempo prolongado ( es-Lecialmente las tratadas con pel

xido, que dberán reaccionar de 12 a 20 h) y posteriormente pasarlos por algw

centrífuga para recuperar los asientos ( generalmente consistentes de la cafeír

que haya pasado la primera centrifu7,acix5n y la que haya cristalizado al aumen- 

tar la clarificación del, liCor y de las impurezas precipitadas) aumentando e, 
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o la recuperaci6n por paso. 

11) I-ar zRitas madres 4 -el paso adzorbei2te se lle—an a

t-.- pase de adF; o: rc:! 6n con el c= tér obterido : le la la. adzn:r

q= e rasor 9 y 10), au=ilíado-- !=ta vez con menor proporcién de YYnO ( 0. 0 
1

M,l,`). Se filtr= con recirculaci6n hasta la total elímiracién del carbén. 

cTietalizan, es serjaran los criztales de sue aguas madres y 4:7tos, bẐ- t= tt! 

s, z: letien la rutina Ul pzzo 11 como =± - fueran I.- carga de la. 

3orcí5n. Los licores madres pueden se= concentrados 6 empleadoz para recíbir

3va carga de crados como si fueran agua limpia. Siempre es recomendable en

a. rutina de producci6n continua mezclar las aguas equivalentes en color y pu

rsa, para evitar manear c— tidades reducidas y demasiado almacenamiento, lo

a provozaria excesivo equipo requerido. Estas aguas pueden también conside- 

rse equivalentes a, las aguas madres de le.. tratadas con n hlrncic--_i

15) Las aguas madres y los licores de lodos, tratados o no con per6xido

7-- ClO y coneart- arlos (, Tmao 13), sen tratados con las aF-Las madres de la 2n. 

6 a in con los de la la. adeorcidn, rara ura = a., -or ola

EJ. cacién, lr> cual a 3e!,, z" ará una me,' nr calídad ñe la cafeina recuDerada de es

9 aTnas. Se filtran hasta la total Ee cristalizan, se separar- 

istales 7 43toz, si su cal-ida, es suficiente, sizuen la rutina -lel raso 11

m obtener producto tc= inado; en caso oontraTHr, se incorporar, al paro 9

1m la cafeína proveniente de la la. cristalizaci6n. Los líco- es remarentes

aden ssr conc6ntrados y recristalizadow 6 mezclados con a,-uas ' nrovi nierltes

1 Paso 149 deperdiendo ésto de la cali2ad de la cafeína que contengans de su
loraci6n y contenido de impurezas ( según pruebas er el laboratorio). Generr-1

nte eVY.4valetitis, ya, que hnn sido clari2¡ cadas y decolo

las previamente, pero en caso de que no sea as:r, se repite el tratami" rto

Ineante cor per6xido r7eferentemente. 

6) El carb6n obtenido de las aguas de! paso 15 13 tratado con agua ec- 

nte acidulada con E - SO_, ( sol. 0. 1 IT aprox.) en proporcí6n de 10 a 1 en Deso

ra ertraerle la cafe4nz Tie haya ocluidow Pueden reutilizarse despugr rera

Lta:r aguas" muy suciaF 6 ser mezclado cor. carbones menos utili7ados. Puede ir, 
aso intentarso su re&reneracién coyi t- atamientos con Icido3 6 al- t! 4c., 

s 1- una combusti6n ( éste - lerende de un balance econ6mico) y 6 en caso de r -c

it.r -,!q econdwico, -- rnpra:r ruevo carbSn, e!-- 2c?tazlos m, kdiente su venta a

cermalías de pígmentoT , z, -" o comburtible. 

17) El aíria- con ln- cafeTra ex-t-rp-ftia e lon carbones se lleva a corcen- 

qci6n y o- mellela con otro" licores, roT-"!tlment, elc7,02y . 2 wle IIL

tez impide la extracci3n de colir excesivo. 
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Por medio de este proceso se obtendrán rendimientos excelentes: ( 95- 97 %), 

buenas calidades par- paso, máximo aprovechamiento. de los carbone a, milltiplé re- 

circulaci6n de las a.:uasj lo—qué evitará ~ sivas acumulaciones -y consumos de

vapor' efl la -e-,p-poraai 5n-- del,,solvente; pocas aguas negras y pérdidas en éstas

de alcaloide ( en acELsioiiés tí se llegan a tener aguas de este tipo, tras mal - 

tiples mezclas y recirculacionos, pero incluso tratamientos alcaliraos con cal

pueden ixtolujo aumen ta-r, las--rg.cupEFzacio-nes, que de éstas se obtienen, tras lo

cual -pueden -eml-imina" Rjw, icon 2 la -beguridad que, las pérdidas son minimas). ' uchas

veces? un âdec~-- unál 4, sis.-en:7el . laborator ' ¡o o una simulaci6n 9 pequeilas esca- 

las. evitaxl, i-s.> a-, izar--9.,perac enes,.,que. a la..,larga resulten antiacun6micas, 

3- 5- 3 DÍJAGRk1A Í Ci t, SER7IRA É
2,11SE 2;, aA  13,15, _ Z-&hA NIVEL - 17TE—PROY-_CM. 

ste - dia.-raí'a 5,e aiilixt- en lá siguiente pagi¡la. 

ACOTACIODES AL DIAGRAMA DE FLUJO DEL PROCESO DE REP12TACION IE CAFEI- 

Ñá CRUDA ( partes i

A_ crudos=de cafe.ina;_ ácido fosf6ric0, 0 P005
a - la de TA -8

0 1 cal — -    — — - .. .. 1 1 £ — g, agua fría tratada con zeolit 

CA, a carb6n -! 9 ado.,p

w " r6xido de .¿, 0 %. ' N,- a NaOR al 401 % : 

FL - tiltroav-adas izo1 Iodos de, defecaci6n a redá

R s hipoclorito de sodio al 13

AC a ácido- sulfdrico a lodos a filtraci6n ( línea) 

1 %. gkLfeína USP a envasado y vejj II t aguas madres de le=. trata - 

ta. . miento recirculadas para ez- 

2, :. carb6n..usado una vez a reuti

lizaci6n

3 a agua4 i# qL4zes de ler. trata - 

a concentraCi6n

4 .: , Iguas madres. de 2a. a trata- 

miento adsorbente

5 cafeína USP dé aguas a secado

6 cafeína de agljaf3- a, tratamien» 

to adaorbente ( no pasa USP) - 

201 , 

1 p, trema cristalizacifn ( línea) 

IIIsaguas madres de ler. trata- 

miento a blanqueo ( línea) 

IV : aedimentos de cafeína o impu

rezas en el blanqueo a centx: 

fugaci6n ( línea) 

V a aguas madres de ler. tratamii

to blanqueadas y decantadas

línea) . . 

VI 1 aguas madres de 2a., a almace- 

namiento ( line&) 



7 : aguas madres de la. concen- 

traci6n a posteriores blan- 

cr-,eos y agotamiento

licor de lodos 6 extracto ( la

car:'cones a mezcla y concentra

ci6n

9 carb6r- usado 2 veces a reuti- 

lizaci6n en aguas sucias 6 a

extracci6n con agua acidalada

11 aguaa madres de 2a. concentra- 

das y cristalizadas a blanqueo

o mezcla 6 bien a diaoluci6n

de cafeinas a tratamiento ad- 

sorbente. 

a¿--ias madres de 2a. decan

tada3 a concentraci6n ( U' 

nea) 

VIIIi sedimentos de cafeina de

aguas madres de 2a. a con

tr-ifu¿aci6r. 

10 ; torta de lodos a desecho

6 torta de caxb&n extral

do a regeneraci6n o venta

línea g -r -,63a i-ndioa LUMA DF PROCESO P= CIPAL ( para obtener

cafe:Ina pura de los -- rudos) 

línea sencilla idica a~ madres J; opei'aciOnC$ secundarias

as£ comc; servicios

ITO S DMIlinea -ounteada ind-ica operaci6n opcional en un equipo 1

TIZ- 1

línea de puntos en los tanques T- 1 y '-- 2 indica serpentín. 

L<js trianguloa indioan @ntradaS o salidas de materiales. 

El diagrama A. involucra las operaciones PrIMeiPalús del Proceso

El diagrama 3 inviblucra las operaciones de tratamiento de aFuas

y subpr,)ductos. 

La nomenclatura de j.os equipos es detallada en el capitulO 17

d,el p" sente trabajo. 
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C A P I T U L 0 1 V

D ISE 9 0 D E L A P L ANT A

1 DETEMILCION DE LA CAPACIDAD DE Lk PLANTA. 

Una vez encontrado el método Sptimo ( tanto en eficiencia, economía y

acílidad de realizaci6n )  para la purificaci6n de la cafefna a nivel in— 

ustrial, se haoe nsoesario el efeotuar el díseño de una planta adecuada. 

ara tal efecto, es importante el hacer un an£ lisis del mercado que pormí— 

a considerar la producci4n neoesaria para satisfacer la demanda nacional, 

adem6s plantear la posibilidad de ínorsmentar la ~ rtací6n de produc— 

os manufacturados a los mercados Jnternaoionales, lo que representar£ una

ntrada de di -risas a la economía nacional. 

1. 1 BREVE MULISIS DEL MERCADO NACIONAL -DE LA CA NA. 

I) Importaciones de calidad farmaoopea ( U. S. P.) de cafefna. (+) 

I

Datos tomados de los Anuarios de la Secretaría de Industria y

comercio. 

El costo de esta cafe1na por kg fué muy elevado debido a que el

pago de fletes fué excesivo. 

Los palsos de or£ gen por orden de importancia son: E. U. A., R. P. A., 

Iranoia, Italia, Suiza y otros. 

De la tabla anterior podemos observar que posiblemente en el año 1968
mpezaron a funoionar plantas refinadoras de oafeSna en el país, y que a

artir del año 1973 la producci6n de éstas fué suficiente para satisfacer

a demanda del mercado Zaoicraal del alcaloide. 
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CANTIDAD VALOR TOTAL VALOR PROMEDIO

AÑO IMPORTADA pesos) pesos/ kg legal) 

kg legales) 

1965 68 4, 995 73. 46

1966 81, 651 2, 896, 065 35- 47

1967 38, 753 19139, 616 29- 41

1968 38 1, 167 30. 71

1969 37 ly366 36. 92

1970 16 667 41. 69

1971 24 12, 639 526. 63

1972 17 984 55- 76

1973 0

1974 0

1975 0

I

Datos tomados de los Anuarios de la Secretaría de Industria y

comercio. 

El costo de esta cafe1na por kg fué muy elevado debido a que el

pago de fletes fué excesivo. 

Los palsos de or£ gen por orden de importancia son: E. U. A., R. P. A., 

Iranoia, Italia, Suiza y otros. 

De la tabla anterior podemos observar que posiblemente en el año 1968
mpezaron a funoionar plantas refinadoras de oafeSna en el país, y que a

artir del año 1973 la producci6n de éstas fué suficiente para satisfacer

a demanda del mercado Zaoicraal del alcaloide. 
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II) Importaciones de crudos de cafefna ( caf èfna cruda). (+) 

Datos tomados de los Anuarios Estad- fsticos de la Secretaría clo

Industria y Comeroio. 

Países de or1gen, por orden de importanoia: U. S. A. ( CafeSna General

Pooda, en su mayoría; pureza promedio 80 dw), R. F. A. ( Cafelna H. A. C., Pure- 

za promedio 89 %), Italía, FÁ3paRa, Gran Bretafia y otros. 

111) Extracci6n de cafetna cruda en Méxioo. (+) 

Ea la actualidad existe solamente una compaEla en el país, que

obtiene cafe1na cruda natural ( crudos de cafe: rna), como un subproducto de

la descafel- iizaoi< Sn del café. Su producci6n es sumamente limitacla para sa— 

tiBfacer la demanda naoional del alcaloide; ésta fluctda entre 12 y 17 to— 

neladas al ario. 

La empresa de participací6n estatal IICIECAFE, se encuentra en fase

de oonstrucci6n de una planta descafeinizadora de café, con una capaoidad

total de 438 toneladas anuales. 

Datos tomados de la EconomTa Mexicana, Análisis 1974 del IMCI-; y

ProYecto I~ ArE 1976. 

IV) Produceí6n y refínaci6n de cafeSna calidad farmacopea ( U. S. P.) 

natural y sintética, y sales de cafe1na en el mercado nacional. (+) 

m la actualidad existen tan s6lo tres compafílas que producen y

refinan cafe: rna y sus sales, todas ellas de muy corta i- itegracíJn. Sin em— 

bargo al parecer adn satisfacen la demanda nacional, dado que las importa— 

ciones de cafefna U. S. P. han cesado y se tiene el antecedente de que en

1974 se exPortáron 14, 464 kg brutos a la Argentina con un valor aproximado
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CAMUD VALOR

AÑO IMPORTADA VALOR TOTAL PRCXEDIO

kg legales) pesos) pesos/ kE legal) 

1965 0

1966 0

1967 0

1968 lu4j[ 41 39240, 038 30. 93

1969 1229353 4, 323, 854 35. 94

1970 158, 706 6, 506, 138 40- 99

1971 1251,318 4719852 43. 66

1972 81, 575 3, 471, 716 42- 56

1973 187, 283 7, 422, 181 39. 63

1974 350, 593 129425, 709 35. 44

Datos tomados de los Anuarios Estad- fsticos de la Secretaría clo

Industria y Comeroio. 

Países de or1gen, por orden de importanoia: U. S. A. ( CafeSna General

Pooda, en su mayoría; pureza promedio 80 dw), R. F. A. ( Cafelna H. A. C., Pure- 

za promedio 89 %), Italía, FÁ3paRa, Gran Bretafia y otros. 

111) Extracci6n de cafetna cruda en Méxioo. (+) 

Ea la actualidad existe solamente una compaEla en el país, que

obtiene cafe1na cruda natural ( crudos de cafe: rna), como un subproducto de

la descafel- iizaoi< Sn del café. Su producci6n es sumamente limitacla para sa— 

tiBfacer la demanda naoional del alcaloide; ésta fluctda entre 12 y 17 to— 

neladas al ario. 

La empresa de participací6n estatal IICIECAFE, se encuentra en fase

de oonstrucci6n de una planta descafeinizadora de café, con una capaoidad

total de 438 toneladas anuales. 

Datos tomados de la EconomTa Mexicana, Análisis 1974 del IMCI-; y

ProYecto I~ ArE 1976. 

IV) Produceí6n y refínaci6n de cafeSna calidad farmacopea ( U. S. P.) 

natural y sintética, y sales de cafe1na en el mercado nacional. (+) 

m la actualidad existen tan s6lo tres compafílas que producen y

refinan cafe: rna y sus sales, todas ellas de muy corta i- itegracíJn. Sin em— 

bargo al parecer adn satisfacen la demanda nacional, dado que las importa— 

ciones de cafefna U. S. P. han cesado y se tiene el antecedente de que en

1974 se exPortáron 14, 464 kg brutos a la Argentina con un valor aproximado
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b) Industria refresqueraa

En la industria refresquera es donde mayor demanda de alo- aloide

i, ( Inicamente una marca embotelladora. de refrescos de Cola emplea e% 

amente cafafna natural, las demía emplean natural ylo sinti; tica). 

C ONISUM0

PRY'310 ( pesoq/ kg) PRECIO ( pesos/ kg) APAR= 

AKO CAFEIRA NATURAL CA -9-1-M SINTETICA ton/,A.--lo) 

1970 75- 00 70- 00 84- 60

197' 84- 00 104- 00 85. 60

972 91. 00 108. 00 84- 10

1973 95- 00 110. 00 89. 00

1974 97. 12 113- 50 128. 00

b) Industria refresqueraa

En la industria refresquera es donde mayor demanda de alo- aloide

i, ( Inicamente una marca embotelladora. de refrescos de Cola emplea e% 

amente cafafna natural, las demía emplean natural ylo sinti; tica). 

PM

CONZUMO

BOTELLAS LITROS DE C. A- TELVA

WCA TOTALEES EQUr7ALENTES ton) 

COCA COLA 39141, 174, 809 1 . 1063418:E109 132. 761

PEPSI COLA 2, 295, 046, 715 8. 8243029x108 132. 365

OTROS 31, 0429327 1. 3767931x1 07 1. 652

TOTAL 266. 778

COCA COLA 3, 464, 578> 759 1. 209775=109 145- 173

PEPSI COLA 29,397, 922, 759 9. 2293751x1J 138. 441

OTROS 31, 428, 048 1. 3939007T.107 i1 73

TOTAL 285. 287

COCA COLA 3, 145, 619, 327 1. 1079071X109 129. 287

V-OPSI COL& 1, 995, 446, 543 7. 6723599xIO3 115- 085

OTROS 30, 958, 973 1. 3730,962xIO7 1. 648

TOTAL 246. 222

COCA COLA 3, 535, 3429419 1- 2451701= 109 149. 420

P= I COLA 2, 086, 4721762 8. 02235x1O8 120. 335

OTROS 27, 399, 254 1. 2152151xIO7 1- 458

TOTAL 271, 213

COCA COL& 3Y876, 465, 502 1. 3909999x109 169. 920

PEPSI COLA 2, 215í958, 043 8- 4340482x108 126- 511

OTROS 26Y410, 799 1. 186245-5x107 1- 424

PM



do 1 121 p5OO peace. 

PRODUCCIUN CAPACIDAD MATERIAS PRIMAS

COMPAÑIA A Cafefna natural ( U. S. P.) 150 ton/ afi0 Crudos de cafelus

COMPAÑU B Cafeíná, natural y sinté– 250 ton/ año Crudos de oafeína
1

tica, sales de cafeina. teobromína y teof
na cálcica. 

COMPAftA 0 Cafe:En& U. S. I-. Importaciones y ti
quila. 

Datos tomados de los Anuarios Estadísticos de la Secretaria d

Industria y Comercio. 

Y) Demanda de cafeina natural, sintétioa y bus sales en el país. 

Ante la incapacidad de obtener una informaci6n oompleta de la

manda nacional, así como uri informaci6n satisfactoria acerca de la prc

ci6n nacional, tuvimos que recurrir a calcularla en funcidn a las impoz

ciones y a la demanda nacional de los principales producLos que emplear] 

alcaloide como materia prima. Las industrias que emplean la cafe:fria coll

materia prima soni la iridustria farmacéutica y la industria embotelladc

de refrescos de Cola. 

a) industria farmacéutica: 

DERA10A DE ALCALCiDES ( EN MILLONES DE PESOS). 

AYTO 1968 1969 1970 1971 1972 1973 1974 1975

PRODUCCION -- — 15- 0 17. 0 18. 1 20. 0 29. 4 29. 0

11.1PORTACION 49. 0 50. 1 57. 9 58. 2 90. 3 70. 0

EXPORTACION — — — — — — 

COffSUMO APA

RENTE 64. 0 67. 1 76. 0 78. 2 119. 7 99- 0

CRECIMIENTO

DEL CONSIDIO

APA~ E 4. 8 13. 3 2. 9 53. 1 18. 0

Datos tomados de los Anuarios Estadísticos de la Secretaría d

Industria y Comercio, de los anuarlos de la Direcci6n General de Aduana

de la Secretaria de Hacienda y Crédito Pdblico y de los anuarios de la

ANIQ. 

En la tabla anterior están noluidos: cafe:Cna natural y sintética

sales de cafeína y otros alcaloides. De aouerdo con los datos proporcio

dos por la ANTQ el 42. 3 % ( aprox.) oarrespondo a cafelna y sus sales. T

mando en cuenta los precios de la cafeL-ia en el mercado nacional, podes

deducir aproxiaadamente la cantidad de cafeína oonsumida en México dura. 

esos ailos. 
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continuaoídn

Vol. ( MI) 

1 195

2 360

TOTAL 297. 855

1974 COCA COLA 3Y948, 606, 054 1. 4420249x109 173. 043

PEPSI COLA 2, 008, 6o6, 154 7- 761557xIO
8

116- 423

OTROS 22tO25, 906 1- 0396248:x107 1. 248

TOTAL 290- 714

YOTASI

1 ) Los datos fueron tomados de los Anuarios de la ANME ( Aa0cíaOidu

Nacional de Productores de Iguas Embotelladas). 

2) Los contenidos de cafeSna tomados camb base de c&loulo conz 12

agllOO m1 para Coca Cola y otros refrescos de Cola, Y 15 m9/ 100 m1 para

Papa¡ Cola. 

3) Otros — frescos de Cola i-ncluYe'29 Aro! COla9 Guajardo Doble Cola, 

Nexicola, Nundet Cola, Royal Grown Cola y Spur Cola. 

4) Ea el mercado nacional existen aparte otros refrescos de Colal ta

les como los que producen las marcas Jarritos y Tit&n, los cuales no fue- 

ron considerados en el presente trabajo debido a que los datos sobre su

produocí6n Be encuentran englobados en los totales (¡e producoi<Sn de iichas

mal -cae ( las que producen refrescos de varios sabores), y adem£ s su produo- 

ci6n es sumamente limitada. 

5) Para la determinaci6n del vol'&men en litros se tomaron en cuenta

las producoiones individuales por tamaño de botella o envase siendo los

tamafios gane_—almente empleados los siguient8ss

TAURO Vol. ( MI) 

1 195

2 360

3 473

4 795

5 250

4- 1- 2 SATISFACCION DE LA DEKMA. 

Para satisfacer la demanda de cafefna en el pafe, hubo en un princi 

pio que importar cafefria U. S. P.; una vez que es logr6 un cierta tecnolo~ 

gla de refinaci6n se importaron crudos de cafe:rna. Tamb.fén se han venido
importando cantidades variables de teobromina y teofilina c¿flcica. A conti

nuacidn se enlistan estas importaciones y se calcula la cantidad promedio
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producida de oafefna U. S. P. 

los datos fueron recopilados de los Anuarios Fatadfaticos de la Se- 

oretarfa de Industria y Comercio. 

Para el o4loulo de la cantidad de cafafna obtenida a partir de oru- 

dos, es tom6 un promedio de 80% de pureza en los orudos y lan- recuperacidr

del 100 %, para el cit1culo de la cantidad de cafefna obtenida a partir da

sfntesis qufmica de la teobromina y de la teofilina egloica, se tom6 en

cuenta que el rendimiento de la reacci4n es del 100 %. 

a) CAFEINA HATURAL. 

b) CAM- NA OBTE- TIDA A PARTIR DE T- BOBROMINA Y TEOPILINA CALCICA. 

CRUDOS IMPORTADOS U. S. P. TOTALES DE CAPEINA

AÑO kg leg. 80 % PGREZA) IMPORTADOS NATURA1 U. S. P. 

kg log.) 

1966

kg leg.) ton) 

1966

1209014

81, 651 81, 651

1967 38P753 389753

1968 104* 741 38 83- 831

1969 122, 353 37 97- 919

1970 158, 7C6 16 126. 981

1971 125, 318 24 100. 278- 

1972 81, 575 17 65. 277

1973 187, 283 0 149. 826

1974 350, 597 0 280- 478

b) CAM- NA OBTE- TIDA A PARTIR DE T- BOBROMINA Y TEOPILINA CALCICA. 

RECUP. DE CAFEINA ( ton) 

TEOFILINA TEOBROIMA TOTAL

CALCICA

TEOFILINA CALCICA TTEOB-" 771

115- 899

I.,9'0RTADA( kg lez.) INPORT-LDA

A O

79- 930

kg log.) 

1966 120, 096 747480

1967 1209014 74, 156

1963 200, 200 99, 957

1969 194, 211 50, 032

1970 140045 55, 350

1971 288, 360 10, 000

1972 64, 080 30, 996

1973 81, 035

q74 141P376 7

RECUP. DE CAFEINA ( ton) 

TEOFILINA TEOBROIMA TOTAL

CALCICA ton) 

115- 899 80. 214 196. 113

115. 821 79- 930 195- 75' 

193. 205 107- 739 300- 944

187- 425 53- 927 241- 350

135. 248 59. 659 194- 907

278. 284 10- 779 289. 062

619841 33- 409 95. 250

78. 204 78. 204

136- 436 0. 0075 136. 444

Fafees de orimgn: R. F. A., Pafsas Bajos, Espaila, B41gioa- Luxemburgo, 

Italia y otros. 
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CaIT8C14041118 2( 14C8111002) 

P. M. - 402- 442 P. M. - 2( 194- 19) 

Toofilina, Cafloica, Caf0:6!La . 

1407 0A X4C8H1OO2

P. M. - 180. 163 P. M. - 194- 19

Toobromina Cafefna

gota: para mayor informacidn sobre las reaccioaes consultar el capf- 

tulo 11 del presente trabajo. 

1 - 3 TENDL= A DEL MERCADO ( DIDIANDA NACIONU ). 

Para el cílculo de la dernanda nacional, se consíderaron dnicamente

os cg1culos efectuados para la industria refresquera y - farmaceiltica. Los

tos de producci<Sn nacional de cafe:fna se tomarEtn en ', jasa a la mjixíma P12

ucci6n de las dos compaHIaa existentes ( 400 ton/ año ) y debido a que no

e tienen datos de producci6n_por año. Los ila os de la demanda nacional

on reportados en la grIfica # 1. 1 . Los datos tuvieron que ser aproximados

un- curwa por el método le mInímos cuadrados - De la curva de la fig. # 

1 , obtenemos los s¡ guientes valores calculados para la demanda nacional: 

Aj,lo DEMANDA

ten 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 580- 945

1981 617- 554

1982 656- 530

1983 697- 872

1984 741- 579

1985 787. 652
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4. 2 DISEFO DE LA PLANTA. CALCULO DE SU CAPACIDAD. 

Se producirán 600 toneladas de cafetna calidad farmacopea ( U. S. P.) a- 

nuales, para lo cual se emplearán crudos de una pureza Dromedio de 80 %, 

que es la calidad de crudos comprados generalmente en el país), y con u- 

na recuperaci6n esperada de 96 % en el proceso ( debido a las pérdidas tan- 

to mecánicas como por oclusi&n, de las ouales se ha hablado en el capítulo

III ), lo cual nos da un promedio de 780 toneladas de cafeína cruda alimen

tada por año. 

Para el c;£Jaulo de la capacidad tanto de la planta oomo del equipo

se har4n las siguientes consideraciones: 

a) Se trabajarán 300 dlas/ año en dos turnos ( con personal oompleto) 

y un turno de velado ( con la mitad o menos personal) de 8 hro cada turno. 
b) Dada la naturaleza del proceso se requerirán de 1. 5 a 2 días máxi

mo para el tratamiento de una carga completa, por lo que se alimentarán de

150 a 200 cargas de crudos por aíto; se tomarán los datos de tiempo m4ximo

de proceso, o sea, 2 días y 150 cargas/ aflo; 1. 0 que obliga a alimentar un

promedio de 5. 2 ton/ carga. 

c) Para el diselo de la planta a nivel anteproyecto, además de las

consideraciones anteriores, se hard una selecci6n de los equipos recomenda

dos nue satisfagan plenamente los requerimientos del proceso. 

4. 2. 1 RE-,U! I" qL,,qIEITTOS DE MATERIA PRIMA POR CARGA. 

a) AGUA DE DISOLUCION DE CRUDOSz

t - So* c

Y - 971. 83 kg/, 23

Dísolucí&n de' los crudos al 35 % en pesot

5200 k¿,, (0. 65) . 
9657. 14 kg

0. 35

9657. 14 k5 9. 9371 Ea 3 ( 1000 l/m3) = 9937. 1 1 - 9940 1

971. 33 kg/1m' 

b) U3PO4
Suponiendo que la densidad de los crudos es la de la cafeTna ( 1. 23), 

tenemosi

5200 kr - , 4350- 19 1 - 4350 1 ( vol. promedio ocupado or

1. 23 ( 0. 9718 kg/ 1) los crudos) 

4350 + 9940 - 14, 290 1 de solucidn ( promedio) 

14, 290 1 ( 660 mg de H3PO4 / 1 de soluci6n) - 9. 43 kg de H3PO4

YH
3

PO
4 - 

1. 834

213



9- 43 kg

1- d34( 0. 99823 kg/ 1) - 5. 151 1 de R3PO4 puro
Agua necesaria para una soluci6n 1 i. de 5Po4
1-43 kg ( 1 1) 

0. 098 kg - 96. 225 1 de agua

o) LECHADA DE CALa

Se usar¿ un promedio de 4 % de cal con respircto a la alimentaci6n de
orudos. 

CAL' 5200 kg ( 0. 04) - 208 kg de oal

f..1 - 3- 32

V 208 kg
62- 762 1

cal ' 3. 32( 0. 99823 kg—/17

AGUA PARA LECITADAs se considerar£ una lechada de 15* Bé 0 lo que es
lo mismo 6- 5 kg de 150/ kg de oal. 

208 kg de oal( 6- 5 kg de 1120/ kg de oal) - 1352 kg de 1120

1352 kr, - 
1354 1 de a£ - A - 1360 1 de agua9. 99b23 kgIl- 

d) CAMDAD DE HIPOCLORITO* 

Se utiliza rd una aoluoidn comercial al 12 %, y la caatídad de hipeole

rito empleada ser£ del 2 % en peso con respecto a los orudos aliment.,dos. 

5200 kg( 0- 02) - 104 kg de Macio, 

194_kg _ 
866. 66 1 - 870 1 de la soluoidn ccmeroial al 12% de NaCIOO. W

e) CALCULO DEL F2ROMO DE HIDROGENOI

Se emplear4 una solucidú de 502 al 50 %, la oantidad empleada de p«S
r&xido puro serat el 0. 2 % con respecto a la alimentaci6n ¡ a crudos. 

5200( 0. 002) - 10- 4 kg de ]' 202

N202 - 1- 57

10- 4 k. de 1120-2
0- 5CI- 57) ( 0. 99-323 k,5/ 1)_- . 13. 272 1 as 502
f) H20 PARA DISCLUCION DE CRISTALES DE PRIMERA CRISTMIZACION: 

Los cristales de Primera cristalizacidn contienen en promedio 25 % de

agua ooluida, la recuperaci6n de ésta priinera oristalizaoi3n es de 3400 kg
en promedio de cristales hilmedos, los cuales serán llevados a tratamiento
de adsorci5n con carb6n activado. 

34CO( 0- 7) 
7950 kg de agua necesarios para la dísoluci6n al 30 % 0- 3) - 

3400( 0. 25) - 850 kg de agua ocluida en los oristales. 

7950 - 850 - 7100 kg de agua que necesitamos ailadir para la disoluci6n
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7100 kg de H 0

0. 97183 kg/ 1 7305. 8 1 de agua - 7310 1 de agua. 

9) CA" ID-kD DE CARBONs

Para asegurar la purifioací6n de los cristales en este paso se usard

de carbdn activado con respecto a los cristales hilmedos. El oarb6n
irí carb<Sn' activado " Aotíbon" . 

3400 kg ( 0. 08) - 272 kg - 280 kg de carb6n ( o lo que es lo mismo 140

bolsas de 20 kg). 

h) AG -1 DE DISOLUCION DE LODOSs

4000 1 a 800C

i) AGUA DE LAVADO DE TORTA DE DEFECACIONt

Fate lavado se efectuaré después de la disoluci6n y filtraoi6n de lo

500 1 a 90* C

j) AM DE LAVADO DE CRISTALE 3 DE PRIMERA CRISTALIZACIONt

Para el lavado de los cristales se usaré siempre agua tratada. 

2500 1 de agua tratada y a 180C. 

k) AGUA DE LAVADO DE ICRTA DE ADSORCION: 

1500 1 de agua a 900C

1) ATiA DE LAVADC) DE S-E- UNDA CRISTALIZACIONs

2500 1 de agua ti -atada a 189C

m) FILTRO AYUDA PARA TORTA DE DEFECACION: 

100 kg los que serán usados para formar una precapa en el filtro por

que pasarán los licores de defecaoi6n. 

n) FILTRO AYUDA PARA EL CARBONg

30 kg los que se usar4n para formar una precapa en el filtro pulidor

3). 

o) FERO= DE HIDROCIEMO PARA AGUS DE LODOSr

Se emplearé el 0. 2 %. 

4000 1 + 500 1 de lavado - 4500 1

4500 1 ( 0. 002) - 9 1 de per6xido puro

Como se empleará una soluci6n al 50 % y tenemoss

9 1/ 0- 5 - 18 1 de solucio5n al 50 % de per6xido de hidr6jeno. 

2 EQzUIPO REQU-11111DO. 

2. 1 TAN,-)ITTE,S. Se cm-plearan tanques para defecaci6n, adsorcí6n. prepara- 

ci6n de lechada, de filtro -ayuda para precapa, de almacenamiento

licores, de calentamiento de aguas. 
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Se empleará el o los mismos tanques Dara disoluci6n de crudos, defe- 

caci6n, sedimentacidn y blanqueo, con objeto de proporcionar sencillez y 1
conom1a al proceso, pudiéndose asegurar, de las pruebas efectuadas en plar

ta piloto, que la operaci6n es satisfactoria. La seclimentaci6n es la opera

oi6n que cds- dificultades proporciona, sin embargo puede ser efectuada en

un tanque de fondo c6nioo con capacidad sufioíente en éste para retener

los lodos, proveyendo al tanque de líneas de descarga separadas para lodoe

por el fondo del tanque), y para licores ( por la parte superior del tan- 

que). El tanque podrá tener el sistema de calentamiento de licores intezrM

do o bien el calentamiento de licores ser realizado por separado en cambia

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. Además debe de oontar con un agitador. 

El o los tanques de adsoroi6n tendrán semejantes características al

anterior. 

Los tanques tanto de almacenamiento como de calentamiento ser&n dift

rentes a los anteriores. 

a) TANITE DE PREPARACION DE LECIMA ( TA - 1) 

208 kg de cal/ 1390 1 de H20 a 80* C . Lo cual nos da una soluoi6n de

1 5' Bd - 

Vol. ocupado por la lechada - 1- 39 m 3 + 208 kg

1. 4528 m3

L3 - 32199b. 23 k

Como esto es una cantidad promedio, el tanque deberá estar capacita- 

do para contener un voldwen mayor de lechada, por lo quo so tocari- una ca- 

pacidarl de 2100 1 ( 2. 1 m 3) para el tanque, de donde las dimensiones de do- 
te, tomando en cuenta que será un tanque cilíndrico de igual diámetro que

altura, serán: 

3

1

D -(
4V - 

1. 4 m ; con este valor de D y de h se recalcula Y t
ir

3
3

y . 
Ir0 -4 2- 155 m - 2155 1

4

Este tanque debe de estar ajitado, y para ello se emplear -J un agita- 

dor de turbina de 6 palas vei- icales. Los cálculos dé la potencia necesa- 

ria para mantener en suspenei6n las partículas de cal, así como la veloci- 
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ad de la turbina, serir.: 

s '/ Z I
0 (- Dt / Da,) 

@ =: ) - 0', 

4- 1) 

4. 2) 

4* 3) 

Dondos

P es la potencia requerida para poner en suspensi6n las partículLE- 

gIg0 es el factor de oorrecci6n gravimétrioo- 
Ya es la densidad de la suspensi6n. 
V es el voldmon de la suspensi6n. 

m

es la fracci6n de vol -&men ocupada por la o-uspensi6n. 

Dt es el Uitmetro del tanque. 
D es el diémotro de agitador. ( de 30 a 50 % de D

E es la distancia del rodete de la tuxbina al fondo del tanque ( se

c- ocomiend que este valor sea igual que DIL) 
a es la aceleraciSn de la gravedad. 

0

z es la altura mírima de suspensidn de las Partloul4s- 

es la velocidad lfmite de sedimentaci6n de las part£oulas ( ealcu- Ut
lada por la Ley de Stockes). 

D
p

es el didmetro promedío de la partícula. 

5p es la densidad de la partScula- 
Yos la densidad del líquído- 

k es la viscosidad absol* ta del solvente - 

ara poder 6cnplear las f6rmulas anteriores hay que trabajar en el

3istema inglés de unidades. 

CALCULOS: 

DATOS a 0

Dt - 1. 4 a ( 3. 2808 ft/M) - 4- 59 ft

D - al 43. 6 % de Dt- 4. 59 ft (0. 436) - 2 ft

Z: 4V/ ¡D2 - 40- 9VO- 4 )
2 - 

1. 234 la ( 3. 2808 ft/ m)- 4. 049 ft - 4. 05 ft

E D - 2 ft
3

Vm . 1900 1 . 1. 9 IP.3 ( 35- 31 ft 3/ m3) - 67- 089 ft 3 - 67- 1 ft

kg - 998. 23 kg/ 23( 0. 06243 lb --la3/ 1cg- ft3) - 62. 32

liq. 1 209C
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yeal - 3- 32( 62- 32 lb/ ft3) - 206. 84 lb/ ft3

Voldmon de s6lidos en suspensidn: 

280 kg ( 2. 2 lb/ k
2. 98 ft3

206. 84 lb/ ft3
Vol. del lfquido en suspensi6n - 67. 1 - 2. 98 - 54. 12 ft3

lb/ ft3) 7
Y. - 616_I'b_ + - f64. 12 ft3)( 62 ' -32 -- 

1 j - 68. 73 lb/ ft3
67. 1 ft3

Vol. del lfqui-10 en !, a sil-. úensidn 64. 12 ft3
Vol. de la suspensi6n

67. 1 ft3

Dp 0. 088 X 10- 3 m ( 3. 28o8 ft/m) - 2. 887 1 10- 4 ft (lo cual es equi
valente a una malla promedio le 170

dato tomado de Operaciones '-- tsicas

en Ingenierfa Qu£ mica, de MoCabe y

Smith, ap4ndice # 18). 

1- 005 OP - 1- 005 Y 10 -2 ( 0. 0672) - 6- 75 T 10 -4 lb/ ft-seg
ft/

s'

3g2 -
4 ft)2 lb 332. 17 ( 2. 887 X 10 ( 206. 84 62. 32) -, ft

Ut - - 4 lb t
3. 19 K 10- 2 ft/ sea

18 ( 6. 75 X 10 lf -13

4. 05 - 2 _ 
O l - 0. 347

4- 59

Si g /90 - 1 , para facilitar los ozflculos tendremos, substiturendo en

la ecIncién 4. 1 : 

1 qX, 0- 2p - ( 1 - 0. 926) ( 4. 59/;,) 1£-
C (

4. 35)( 0. 347j(68- 73)( 67- 1)( 3. 

125. 67 ft lb /seg , para convertir en HP diviaimos entre 5550, y nos

darEt la potencia requerida para suspender las partfculas en la soluci&n, ei
presada en HP : 

125. 67 . 
0. 229 11P - 1/ 4 HP550

CALCULO DE LA VELOCIDAD DE LA TURBINA: ecuaci6n 4. 4 .. 

1
í g.  

Donde: P - potencia, en ft lb/ seg
K - SD
t atS

Da5) '

j - velocidad, en rpe

go - aoeleraci1n de la gTavedad, 

en ft/seg

Da - diEfmetro del agitador, en f

y - densidad del lfquido, en
lb/ 

Kt - una constante para la turbi

na. Dato MoCabe, tabla 9, 2
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Substituyendo valores en la fd_rmula 4. 4 , tenemos: 

0. 25)( 550)( 32. 17) S
0. 7C6 rPe - 42. 37 -- mm

6. 3)( 2)-) ( 62. 32) 

Debido a que la velocidad ( ) es muy pequefia, hay necesidad de em - 

ear reductores de velocidad a la salida del motor, ya que los motores e- 

otricos trif4aicos de 220 volts tienen una salida estandard en la flecha

1 1450 rpm y los de 440 volts tienen una salida en la flecha de 2900 rpíz
roximadamente. 

CALCULO DEL RETnOLDS MODIFICADO : ecuaci6n 4. 5

4) D 2 La nomenclatura es la misma que en los casos
Re anteriores y la velocidad ( 1 ) est£ dada en

rps . Substituyendo valores en la ec. 4. 5 1

10. 706)( 2) 2 ( 62. 12) . 
260, 723

6. 75 m 10 -4

b) CALCULO DRL TANQPEE DEFrZADGR ( T- 1) . 

Se empleará un tanque cilfndrico de i ual diámetro que altu-ra, con

nd0 adnico de suficiente capracidad Dara retener lo -!os, con un serrent1n

a calentamiento. - El tanque debe estar az.,itazio mecánicamente, estar acon

cionado con una 11nea de ert- acci6n de licores ( por la parte superior

1 tanque) y otra r--¿ fs para la extracci<5n de lodos ( po- la parte inferior

1 mismo). Se recomienda acero inoxidable como material de construcci6n. 

bido a las incrustaciones y a la posible corrosi6n ( tanto de la cal co - 

del ácido fosf&rico y del per6xido, además como es sabido el per6xido

acciona con el acero al carb<5n y con el fierro fundido muy bruscamente). 

be contar con lfneas de alimentaci6n de agua caliente, de lechada, as1

no purjas de vapor. Tendrá también indicadores de nivel y de temperatura. 

Zn la parte superior contará con tapas aisladas, para evitar peligros

pérdidas excesivas me calor, se recomienda ad¡ mismo que el tanaue y las

neas de entrada y salida ( por donde circulen flu:fdos calientes) estén

3ladas ( ésto puede 10.-zrarse muy bien con pintura aislante). 
CALCULOS : 

V
sol. ' V H20 "' Verudos "' V

sol. a3 PO4 + Vlechada "" V

11202 ' 
9940+4350+ 

5. 15 + 96. 22 + 62. 76 + 1363 + 870 + 13. 25 - 16, 700 1 - 16. 7 m3

Considerando un 20 % de volilmen extra para proteccidn contra espumado
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y posibles aumentos de las cargas, tenemos entonces - 

16. 7 + ( 16. 7)( 0. 20) - 20. 04 m3 - 20 m3

Las dimensiones del cilindro del tanqUe, si el digmetro igual a la a

tura, y considerando que el cilindro debe tener la suficiente capacidad pa

ra el volilmen antes calculado ( 20 M3) serdni

V - 20 M3 _ k D2 h  ítY D3 ) 
de donde: 

4 - 4

Y. y3
D - h -( 

V 3
1

2- 95 m . por lo que el volilmen recalculado

1 ~3 _.1 Tl S) - 
es, 

V
3. 1416 ( 2. 95) - 20. 16 m3

reo. 4

El tanque como se menciond anteriormente tiene un fondo c6nico con

una capacidad suficiente para contener los lodos. Consi-lerando, a partir

de los datos experimentales de laboratorio, para la cafeína tade impura
G. P. de un pureza aprox. de 69 %), el volilmen de lodos por cada 500 m1

de soluci6n es aproximadamente igual a 150 m1 , por lo que tenemos: 

16, 700 1 ( 150 M1/ 500 m1) - 5, 010 1 de lodos - 5, 01 m 3 de lodos. 
3

El cono deber& tener entonces un volilmen mínimo de 5. 01 m . ConsidE

rando un factor de sobrediseEo del 10 % ( para ouando sea necesario el au- 

mentar las cargas), tenemos: 

5, 01 m 3 , ( 5- 01 m3 X 0. 1) - 5. 5 m3 = 5, 500 1

Como el dilmetro de cono es i, ual que el del cilindro, o sea, 2, 95 n

se tendran entonoes : 

h - 1215- 52) )
2- 

2. 41 m de altura del cono, con estos valores se

3- 1416( 2. 95

recalcula el volttmen: 

V . 3. 1416( 2 . 95) 2 ( 2. 41) - 
5. 49 m3 . 5, 490 1

reo. 12

De esta forma si los lodos ocupan el voldmen le cono, se tendr4n en

el cilindro 16, 700 1 . 5, 490 1 m 119210 1 de solucí6n clarifioada, lo cual

equivale a una altura libre en el oiliniro de 2- 95 ~ 1. 64 - 1. 31 m , los

que proporcionan una capacidad suficiente Dara: 

a) Controlar los derramamientos por espumado. 

b) Incrementar las cargas, si dato fuera nece3ario. 

o) Proporcionar volilmen suficiente para poder poner en el interior

del tanque el medio calefactor ( serpentfn), y que el aumento de altura ele- 

bido al incremento de volilmenno derrame la soluci6n. 
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CALCULO DEL AGITADOR. 

Para el cálculo del agitador de este tanque son necesarias las sigul 

entes consideracíoneas

a) La cantidad de partículas a suspender en el líquido con el auxi- 

lio del agitador, será en todos los casos muy inferior a la cantidad de

crudos disuelta, ya que más del 70 ',.' de éstos está constituida por un pro- 

ducto soluble en las condiciones de temperatura que el líquido tiene, sien

do la capacidad de solubilizaci6n del alcaloide en el llauido mayor an to- 

dos los casos que la alimentaci(5n real. Las substancias a suspender serán

entonces menores a un 30 % de la alim-entaji6n, aunándose a isto la cantí- 

dad de cal que se alímente en la lechada. 

b) La denailad -le las partículas a suspender es muy variable, por lo

que Be o- asiderard la mayor densidad que es la de la cal. 

o) Las partículas de los crudos son sumamente lleterogéneas, variando

desde polvos muy finos hasta piedras de casi 5 cm de diámetro, pero ir4n

reduciéndose en tamaao tan pronto se pongan en contacto con el solvente ca

liente, por solubilizacidn d3l alcaloide; pero las substancias insolubles

tendr4n que ser disgre,-adas y suspenclidas junto con la cal de la lechacla;. 

Considerando que dentro de estas partículas insolubles existen algunas tan

pequeEas que constituyen formaoiones coloidales; para afectos de od1culo

se tomará el tamano de la part1cula pr, medio de cal. ( 170 mesh o sea — 114

170) - 

d) Por i1ltíio consideraremos despreoíables los efectos que pueda te- 

ner la forma del tanque en la suspensi6n de partículas. 

Se usar4n las ecuaciones 4- 1, 4- 2, 4- 3, 4. 4 y 4. 5 - 

DATOS Y OPMCIONES: 

D t - 2. 95 m ( 3. 2808 ft/M) = 9. 678 ft - 9. 7 ft

D
a - 

2. 95 m ( 3. 2808 f./ m) ( 0. 41) - 4 ft

Zs  ( 2. 41 m - 1- 64 m) ( 3. 2808 ft/m) - 13. 3 ft

E - 1. 83 m ( 3. 2808 ft/m) - 6 ft

Volilmen de la suspensi6n VIa - - 7r Dt 2 z
a - 982. 84 ft 3

4

Densidad del liquido - 62. 32 lb/ ft3

p - (
densídad cal) - 3. 32 ( 62. 32) - 206. 84 lb/ ft3
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CALCULO DEL AGITADOR DEL TANQUE T- 1: 

Vol. de s6lidos en suspensi6n: 

5. 200 kj- (0. 3) ( 2. 2 lb/ kg) . 208 k_E ( 2. 2 lb/ kg) _ 18. 81 ft3

20. 684 lb/'ft3 206. 84 lb/ ft3

Vol. del liquido en suspensi6n - 982- 84 ft 3 _ 18. 81 ft3 - 964- 03 fí

5200 kg ( 0. 3) f2. 2 lb/ kr) 
P. la - (

964. 03 x 62. 32 lb

982. 84 ft3

64. 62 lb/ ft3 3 . 
0. 981E

m - 
964. 03 ft

982. 84 ft 3
malla 170) = 0. 088 x 10- 3 m ( 3. 2808 ft/ m) - 2. 887 x 10- 4 ft

1- 005 op - 1. 005 x 102 g/ m- seg ( 0. 0672 lb m~ seg/ g- ft—seg) 
6. 75 x 10- 4 lb/ ft--seg

32. 17( 2. 88 ir 10- 4) 2( 206. 84 - 62- 32) - 2
ut - 

18( 6. 75 x 10 -4) 
3. 19 x 10 ft/ seg

f13- 3 - 6) - 
0. 1 - 0. 653

9. 7

p . 
C1- 0- 981) ( 9- 7/ 4) ( e (

1,. 35) (a. G5 3) )(
3. 19 m 10- 2 - 5- 

550

6. 995 HP - 7 Hp '
3

rl(550)( 32. 17) 
0. 6754 ri- - 40. 52 rpm

Ji6. 3( 4) 5( 62. 32) 
y

Re 0. 675,4, 4) 2, ' 2k- - 32) 

6. 75 m 10- 4

Como la salida del moto_- es de 1450 rpo tendxemos que usar un moto- 

rreductor que nos dismínuya la velocidad hasta 40- 52 r, -m , para ello se e

plearí la relacidn 1450 es a 40- 52 ccmo 7 es a X , de donde, X - 0. 19- Hp

a ea que con un motor de 1/ 4 de Hp y un reductor con una relaci<Sn & pro= -¡=a

da de 1/ 30 , es suficiente para suspender las partfoulas. 

BALkNCE DE CALOR F21 EL TANQUE T- 1 ( DEFECADOR). CALCULO DEEL SERPENTI

Determinacidn de la capacidad calorffica de la soluci&n: 

Por falta de datos experimentales, se rec= i6 al c& lculo tedrico d

las capacicL-,des calorfficas molares de los s& lidos dirueltos9, de acuerdo, 

la »egla de H. Kopp ( 1865), de los calorea at5micos. -- os resultados obten

dos con la Regla de H. Kopp son sólo aproximados, pero son dtiles cuando

no se dispone de valores experimentales. 
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a) CAMNA: 

Las impurezas se oonsiderarén como cafjfna, IDara efeotos ¡ Le 0410u

09 ya que no se conoce su naturaleza ni su conoentraci6n exacta en los

rudos de cafe:Ena. De acuerdo con la Regla de Koppy los calores at6micos
on: 

C - 1. 8 oalorfas/ OK &£tomo gramo por 8 dtomos - 14- 4
E - 2. 3 " " " o u H 10 1 - 

23. 0

1 - 6. 0 0 0 m " 
4 - 24. 0

0 - 4. 0 , 0 2 - 8. 0

TOTAL - 69- 4 041/ OK g mol
Cap. calorffica por unidad de peso de la o& fefnaí

69. 4 cal< IK g mol
194. 2 g/ g mol cal/* K g - 0- 357 koal/ OK kg

h) CAM

La cal se trataré como ea (011) 2 , y su capacidad oalor-ffioa es de

1 - 4 oal/ 9K g mol . 

21. 4 cal¿QK p mol - - 146 oal/ 9K g . )- 146 kcal/* K kg146. 45 9/ 9 201

o) 113PO4 1
Soluci6n 1 Y- - 0. 9293 oal/* K 9 - 0. 9293 kcal/* K kg

d) Saclos

U 6 6

11 6 x 1 6

0 4 x 1 4

TOTAL 16 oal/ OK g mo! 

Su capacidad por unidad de peso serd: 

16 ca'/ OY g mol - 
0. 215 cal/ 9K g - 0. 215 koal/" K kg74. 45 gIg mol

9) EV21

12. 6 _ 
0. 371 eal/* K g - 0- 371 koal/ OK kg34

laz fraociones mol en la soluci6n se calculan como sigue: 

leo totales - 
P a,-,-ua P cafefna p cal P 113PO4 p R202 P Nacio
MI ígua + W -cafeína + Im cal + l 4 11

374
y Naclo

9660 + 1360 + ( 10. 4 x 0- 5) * 764. 22) + 5.LQO + 208 + 10. 4 x 0. 5 2- 13 + 

26 104
18 194- 14= 34 - TIF

11F + 74- 45 - 
690. 16 moles totales. 
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de donde: 

654. 97 moles de H20

26. 78 moles de cafefna

1 * 42 moles de cal

0- 153 moles de R202
1- 4 moles de NaCIO

5. 436 moles de sol. 1 1T.. de 7

TOTAL 690. 16 male.3 totales

CALCULO DE LA PRACCION MOL: 

a) CAFMA: 

26. 78 - 2

690. 16 3. 88 x 10

b) CAL: 

1. 42 2. 06 x jó~3
690. 16

0) Naclol

1 24 - 3
690. 16 2- 03 m 10

d) R3PO4' 
5- 436  7. 88 x 10- 379 0---1- 0— 

e) H2021

0- 153 _ 2. 22 x 10- 4

f) HOt por diferencia

H29 - 1 - 0-88 x 10 -
2 + 2. 06 x 10- 3 + 2. 03 x 10- 3 + 7. 88 x 10- 3 + 

2. 22 x 10- 4) - 0- 949

CP
1 -.? 2 - e 3 - e4) Cpaxlua + C

0
Cp

0 + e ICP1 + C2Cp2 + + SCp' 

sol. - fracci6n mol total

0. 949)( 1) + ( 3. 881:10- 2) ( 0. 357) + ( 2. 06x:10- 3) ( 0. 146) + ( 2. 03,rlo- 3)( 0. 21' 

7. 88x10 -3)( 0. 9293N
1 + (

2. 22xIO- 4)( 0. 371) . 
0. 971112 kcal/ 9K kg

Por lo cual puecie ser uzado el Cp del agua sin que ésto introcluzca

rrores apreciables en los cálculos - 

La viscosi1ad de la solucidn se d-,temind en un viscoslmetro Sayboll

Universal danclo los siTuientes resultados: 

180* C : í 1. 2 cp y 
95* C ' 

1- 14 OP
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La dansidad de La soluci6n se detormind oon un densfastro, y despuj90

corrobord mediante el método de determinaci6n por pesado de un Yo1'dmen

nocido de noluoi&n, dando aproximadamente: 

809C ' 1. 0425 kg/ 1

CáLCULO DEL RETROWS MODIFICAW: 

Da2 (

0. 6754 rpo)( 1. 22 m) 2( 1. 0425 kg/ 1)( 1000 1/ 23) 
8739324

1^ 
1. 2XIO- 2 poíses( 0. 1 kg/.-- seg- poise) 

CALCULO DEL COEFICIENTE DE TRANSFERENCIA DE CALORt

Para * ate cit1oulo se omplearín las conductívtdados térmicas del a~ 

bido a la falta de datos para este tipo de soluciones, la ecuaoidn de

ansferonoia de calor de un tanque con serpent1n coi

1/ 
r" k

11
a /,q

4. 6) 

Donde
1r - 

Viscosídad. a la temperatura de la pared - a la tempora- 

ra de! vapor a utilizar, o sea 2609C k' 5".?). / 260" C , 
0- 05 cp

5 kr5 m lo j= sg
Substituyendo en la ecuaci6n 4. 6 , tenemos: 

3 113
t . 5« 1 kcal/ kg <'<:)í1. 2x1O kz/ m- seg( 3600- s. g/ h) 

k
0. 87( 873, 324) O. W3 koal—F----h OC

2xx

110
3

7 l/

m2
h e7-5 4, 777. 64 kca

0 0- 
24, 175 , de donde hi

Considerando un factor de incruotací6n para ente tipo de soluoiones; 

gdn lo- sugerido por Kern ( Procesos de Transferenoia de Calor, tabla # 12

9 9509 es de 0- 005 Y el coeficiente de transferencia del lado del vapor

2 ( ymo ho- bic, 1500 BTU/ h OF ft eru ' pag. 201), por lo que oonvirtiondo al

otenía métrico decimal tenemos: ho- 1500 x 4. 88 - 7920 koal/ h OC a 2
CALCULO DEL COEFICIENTE TOTAL DE TRANSFERENCIA: 

u
hi (h ¡o) 4777. 64( 7920) - 

2979. 99 kml/ h * C m
2

rí7—hi0 4777. 64+ 7920

1 1

RD- 0- 0059 de donde - -% 7 - u— 005 - 
200hD - 005

u, (%) . 
2979- 99 ( 200) - 

187- 42 ko&l/

M2
74 , CUD - u

0 + hD 2979- 99 + 200
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REQUERrMIENTOS CALORICOS: 

CALOR NECESARIO PARA ELEVAR LA TEMPEPATURA DE LA S01-UCION, desde 714

que es la temperatura después de la alimentaci6n de la lechada de cal, ( da

to experimental), hasta 95 OC que es -- a temperatura de ebullici6n de la ac

luci6n en la Cá. de México ( dato experimental). Si la planta se encuentra

siruada al nivel del mar, la temperatura de ebullici6n serEt de 10' J a 105* C

w ( Cp 5 kg/ 1)( 1 kcal/ k. sol. sol.)(
á t) . 

16, 700 1 ( 1. 042 C2)( 95- 71) 
e 1 h

417, 840 kcal /b. ( en la Cd. de México) 

CALOR NECESARIO PARA MANTENER LA TEMPERATURA DE LA SOLUCION DURANTE

LA DEFTCACION: este calor es equivalente a las pérdidas de oalor p r con- 

duccidn y radiacidn; para facilidad de c&l&ulo se consiclararg un 20 % del

calor total requerido para el calentamiento ( para elevar la temperat-=). 

Por lo cual se tendr4: 

QImantener la temp. , 417, 840 ( 0. 2) - 83, 568 kcal/ h ( en la Cd. de Méa
co). 

CALCULO DEL AREA DE TRAYSFEREITCIA REQUERIDA PARA PROPORCIONAR ESTE C

LOR: este grea oorresponderd al área de un serpentfn de vuelta sencilla ir, 

troducido en elsano de la solucídn, cercano a las paredes del tanque oiltz

drico, por encima & el cono. Por razone3 de tipo técnico y econ3mico, se en

plea serpentfn en lugar de enchaquetamiento, debido a que este laltímo pro- 

poroiona un drea menor de transferencia, y el tipo de vapor que se tendr1a

que usar serla de una presi6n y una temperatura mayores que en el caso de] 

serpentfn. 

El vapor que se emplear -1 sei-£ vapor de 2. 81 kg/

cm2
y una temperatura

de sobrecalentamiento de 260 OC ( 40 lb/ in2 Y 500 <lF de isobrecalentamientol) 

A . 
qt 501, 408

1- 3
23. 84 m 2 - 256. 68 ft2

uDI WTD) - 187. 42 ( 260 - 0- 7-Y

ln('j§O- TF Ñl
1 30. 7- 95 

GASTO DE VAPOR t

q tot. — . 501, 408 kcal h 860. 55 kg/ hWv - 
por (

713. 8 — 131. 14VIQoedido por el vapor

Si el volilmen espeoSfico del vapor de este tipo es - 0. 788 m 3/ kg
gasto en vol-dmen ser4: 
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860- 55 kg/ h ( 0- 788 m3/ kg) - 678. 11 m3/ h ( 35- 31 rt3/ m3)( 1 h160 min) 

399. 1 ft3/ min

Corrigiendo por presi6n y temperatura con respecto a t - 60 OF y
2

P - 14- 7 lb/ in , el gasto de vapor a manejar es: 

391. 1 [
14. 7) ( 460

510

500
198. 01 ft3/ min

k 54 --7 ) k -- 

El diámetro de tubn recome dado para este gasto de vapor es de 2t 0

de cédula 40 ( tabla B- 15 del Crane), lo cual darla un P/ 100 de 0- 107 lb/ in
2

El £ roa transversal de esta tubería es 0. 03322 ft , y su diámetro exterior

es U 2. 875 " C. 23 96 ft , por lo que la longitud del serpentín serdi

L
Atot. requerida 256. 68 ft2

C.¡. rcunferenc:.a de! tubo 0. 2396 ft ( 3. 1417 " 
341. 0 ft(0. 3040 m/ ft) - 

103. 66 a

El nilmero de vueltas del.,serpentfn, si dote está colocado a 12- 5 cm

de la pared del tanque ( y en el seno de la soluci6n), y fijado a la pared

por medio de soleras9 a las cuales no estar£ soldado ( para así poder saapr

lo del tanque para poder efectuar la limpieza tanto del tanque como del ser

pentfn de las impurezas incrustadas). ror lo que el ndmerO de vueltas &el

serpentín serdns

de vuelia
103. 66 m

13 vueltas
2- 95 r- - 0. 25 MA3- 1416) 

D
ext. del tubo

L

ocupado por el serpentín - 4

2. 873 in( 2. 5.4 czp./ in)( 3. 1416)( 103. 66) 3 . 

4 - 
0. 431 m 431 1 de donáet

la altura libre Iel oilindro del tanque serd: 25 m3 - 5, 49 m 3 ( de, cono . 

19. 51 m 3
3

16. 7
3 3 3

19. 51 m 5. 49) a 0. 431 7. 869 m or lo que la altu

ra sord: 

h . 1. 048 m donde la altura del oilindro ocupada por el
2

2. 95, 

serpentín y, el volilmen del líquido serdi 2- 95 0 - 1- 048 0 - 1. 902 m menos

la altura del serpent1n - ( 2. 875 in x 0. 0254 m/ inV13 vueltas) + ( 13 ruel- 

tpe x 0. 03 m &* separacidn entro vuelta y vuelta) - 1. 339 m = 1. 34 a por

lo que el serpentín estu--£ a unos 0. 562 m por dentro &el Ilquidoy lo que

equivale a un vol& ar apr z-imado de 3. 84 ] L3, que deja un buen margen de

seguridad para la posible — poraoi6n del solvente. 
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Cuando se realice la OP* xucidn de Jisoluci6n de lodo* o la extraccí<la
oon agua cla cafeTzA de los carbones agotados, no se emplear£ el serpentTn, 

sino 911e se usar£ calentamiento clírecto, por medio de la purga de vapor oc- 

locada en el fondo del tanque. 

TIEMPO REQUERIDO DE CALENTAMIENTO: 

T.1 i) 

T, t, 

WC k, -' 

W< 
Cl 4- 7) 

Donde% ki - « (
u,, A/ wc ) 

T 1 - Temperatura de en:crada del vapor en OC

t 1 - Temperatura inicial de la solucídn. en De

t 2 - Temperatura final de la soluoi6n, en OC

W - Gasto de vapor, en kg1h

e - Calor latente de vaporízacidn a la presidn del vapor, en
koal/ k9

X - Cantidad de soluoí6n, en kg

0 - JalOr esPecffico de la soluci6n, en kcal/ kg
A - área de transferencia de calor, en o 2

UD - Coeficiente total de transferencia de calor, en

m2, 
Substituyeado valores i

187- 42)( 23- 84)/( 860- 55)( 582. 21)) 

k 1 .[ Q I - 1. 00896

Por lo que la se- 4. 7 quedaz

1n 260 - 71 ) 

7-170- --- 5 0. 1358

Y32. 21 »,< 1 . 0 9- 0. 2555 . 
0- 532 h x 60 mín/ h - 32 min

M,410)( 1) ]. 1 - 0W96

EVAPORACION DEL SOLVENTE DURANTE LA DIGESTION: 

Si el tiempo que se deja reaccionar la soluci6n a la temperatux2 de

ebullici 5n es de 30 min ( tiempo requerido para la reaooidn del NaCIO), la

evaporacidn ocasionada a la soluci6n se --I: 

Qevap, m ' QT̀ - '. ra mantener la temperatu-ra " qcalent. - 4179840 kcal/ h

Q9Vwn 9 qV2D . - 417. U0 kcal,/Izt ( 0. 1 h) - 257. 14 k 
eva,p. 

x 1
9,77 BTU/ lb 0. 252 kcal,'BTU)( 2. 2 lb/ kg) 

a p. 
de agua. 
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Durante el prooeso de digestidn se evaporardn entonces 257. 14 kg de

La en los 30 min que dure ésta, pero adn anf el serpentfn quedar£ aproxi

amente a 0- 52 m dentro & el flufdo. Si se desea evitar un consumo excesi

da vapor, se recomienda clisminuir el gasto de vapor lín- vez alcanzada

temperatura de ebulliciSn, hasta un 20% 6 25% de su valor original. 

o) CALCULO DEL TANQUE DE ADSOECION ( T- 2 ) . 

Se emplearz£ un tanque oilindro- c6nico de similares característi- 

de T- 1 , con excepci6n de que la descarga seré excluzivamente realiza - 

por el fondo c6níco. 

Como el tanque T- 2 será alimentado on cargas constituidas de crista

1 de primera oristalizaci6n ( cargas promedio de 3500 kg), cargas de cria

es de aguas madres y con aguas madres de una cal -¡dad razonable ( gato no

mu.y r-comendable, sin embargo en el caso de que la producci6n lo exija

pod.ré hacer), y aparte se alimentard también carbdn activado nuevo para

i cristales, se recomienda de suficiente " pacida& para recibir basta

1 cargas de cristales de primera criatalizací6n, por lo que se emPlearí

tanque &#-z similarea caracterfeticas y capaoidad que T- 1 ; el agitador

de una potenoja similar. Podemos consíderzar que el voláMon, el ¿rea

transferencia de calor, los coeficientes de transferencia de calor y el

o de vapor empleado son idénticos a los oalculados para T- 1 , de donde

i requerimientos de - Tapor sont

CALOR REQUERIDO PAPA CALENTAR DESDE 70 HASTA 95* C: 

El tiempo recomendado, una vez a la temperatura de ebullíci1n la 3o- 

1 i6n, para que la rear;oidn del carb6n sea completa varla entre 45 y 60

ver capftulo III), lo que requerirá un calor suficiente para ú-¡antener

soluci6n a la temperatura de ebullici6n. Considerando una alimentaci6n

medio de 5500 kg ( entre cristales de primera cristaliza0i6n y de aguas

Ires), con un promedio de 1400 kg de agua, tendremos aproximadamente

50 kg de agua limpia y un 8 % de carb6n, a ser alimentados a los crista - 

i hdmedos. La cantidad de carb6n está en funci6n de los cristales h:dme- 

iq y nos da 440 kg de carb6n ( 22 bolsas de carb6n aotivado " Actibon" de
kg o/ u). Rara vez £, l pH ser4 menor ele 89 pero cuando esto suceda se nec—e

arg ajustarlo a es -,e vulory para lo cual puede ser empleada una soluci6n

1. de Na0H. 

Q - ( 5500 + 8550 + 440)( 1)( 95 - 70) - 362, 250 kcal/ h
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érdid.. - 
362, 250( 0. 2) - 72, 450 koaljh

Si es emplea Vapor de 40 lb/ in2.( 2. 81 kg/

OM2 ) 
Y 500 * P ( 260 OC) de

brecalentamiento, el ~ to de vapor ser£: 

y
362, 250 - 72, 450 - 

746. 64 kg/ h ( 0. 788 s3/ kg) - 588. 35 m3/ h ( 35. 31vaporT 582. 21

ft3/M3)( 60 min/ h) - 346. 24 ft3/ ajn

Coririgienda por presi6n y temperatura tenareímos: 

3.46. 24 14* 7 960 - 
171- 78 ft3/ min , por lo que es la misma tubería

54. 7 520

del serpentfÚ. 

ALTUU L113RE DEL LIQUIDCs

yl g I 800C - 
971- 83 kg/'m3

Lf - 1. 23( 971. 83 kg/ m3) - 1195- 35 k,,c/, M3

flarb6n act. " 

0. 336 a 0. 432 g/ om3

V
4100 kg do cafafna 9950 kg apim

soluo.- 1195- 35 selzn 971, 63 kglm-" 

440 kg do carb6n - Letivado, - 14- 9 m 3
0. 35 9/ cm 3 ( 1 k elOOO g) ( 1 :

X106
CM3/ m3) 

Vlibre del tanaue - 19- 51 - ( 14. 9 - 5- 49) - 0. 431 - 9. 669 M3

blib,., - 
9 , 669 x 4

1. 1225 m - 1. 123 m
3. 1416( 2- 95) 

h
sol. en el cilindro " 

2. 95 m - 1. 123 a - 1. 827 a

hdel serpent:rn 1 . 34 m y por lo que el serpentín est ris

1. 827 m - 1. 34 - 0. 487 a - 0. 49 m - 3, 350 1 de soluci6n, nue pud

er evaporada sin que el serpent1n sobresalga de la soluoidn, y ésto nos

un buen mar", n de seguridad para el tratamiento de adsorci6n, ya que

tier -:Yo zle reacci6n seré entro 45 y 60 min . por lo que la evaporacién se

mayor. 

CALC-CLO DEL TIV1-PO NMEURIO PARA EL CALENTAMM rOs

Para efectuar este o£ lculo se reourrird a la f<S— ula 4- 7
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3n 260 - 701

E) - 
2rO -- 95) 

0. 4613 h - 27. 68 min
746- 64) ( 562al ja_1. 0_103 - 

k ( 14, 490) M /\ ( 1- 0103) 9
La evaporaci6n del solvente durante una hora de reacci6n serd: 

Qevap = Qp - Qo . donde Q. es el calor necesario para mantener la

temperatura de la soluci6n, s--tbstituyendo tenemos: 

w - 
362, 250 kcal/ h ( 1 h ) = 

668- 79 kg de sol- 
evap. 977 BTU/ lb ( 0. 252 kcal.IBTU) 2. 2 lb/ k-) 

verte evaporados durante el cal.--ntamiento para la reacci6n, y equivale a

un volitmen de 0. 688 m 3 por lo que el serpentín estar£ todavía dentro del
lIquido 0. 39 om . 

d) MCM-0 DE LOS TAY= ES DE ALMACENAMIMO Y CALMAYIMO DE AGUA

DE PIROCESO ( TC - 1 y TC - 2). 

Consicieracicnes: 

1) El requerimiento mínimo de litros de agua en el procesa, es de

2' 9000 , ya que se usarí ara clíscluci6n, lavado de tortas de fíltr:Ldol di

soluci6n de lodosg y para la preparaci6n de la lechada, así como para el

calentamiento del secador. 

2) El calor para el calentamiento del agua será proporciona, o por

medio de vapor introducido directamente en el agua ( con un tubo sumergido

en ésta), tal como sale de la caldera ( 40 lb/ in2 y una temperatura de
500' F), paia así disminuir gTandomente los gastos de equipo; cabe hacer la

aclaraci5n de que buena parte de este vapor será desperdiciado por burbu- 

3) Los tanquea de cal ntamiento no deben estar llenos a toda su
capacídal, debido a que al burbujear el vapor habrá derramamientos y ade- 

más el vapor de calentamiento se condensara en el seno del líquido. 

4) Los tanoaes no nsoesitan aer de acero inoxidable; sin embargo

es necesario que están bien aislados para evitar excesivas pérdidas de ca- 

lor y accidentes. 

5) De preferencia el agua debe ser tratada con anterioridad, sito

se conseguírá mediante un intercambiador de iones (¿ Le zeolitas o de aigdn

oti.o tipo) y sobre todo si la planta se encuentra en un sitio donde la du3 e
z,a de las aguas es & Dreciable. 

6) Se unarián dos tanjues de 18, 000 1 cada uno, cilíndricos, de u- 

na altura igual a 1- 5 veces el diÍmetro- 
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CALCULO DE LAS DI~ IOMES DEL TANQUEs

V - 
D h ' Y¡ _ 1 - 5 D r 

cla donde el dJ.ímetro del tanque aerd: 
4 4

D J 4( 18
m3 ) - 

2. 5 a , por lo que la altura ser£, h- 1. 5( 2- 5 a) - 
13. 1416 ( 1. 5) J

3- 57 m - Por lo que el voldrnen recalculado serí: 

V 18- 408 M3 - 18, 408 1
4

LOS REQUER124IMMS CALORICOS POR TANqUE

WH 2 0 por tanque ' 
15, 000 1 - 15 a 3

E2Cj2000 - 
998. 25 kg/ 03

Q - 15 m 3( 998 . 25 kg/ m3)( 1 kcal/ kg h OC)( 80*; - 18* C) 

928, 372- 5 kcal'/h

Qp4rd, Us - 928, 372. 1; kcal/ h ( 0. 2) - 185, 674. 5 kcal/-, 

Por lo que si el va -:)or alimentado es el mismo que en casos ante2:4- 0- 

res ( 40 lb/ in2 Y 5000F), el gasto de vapor será: 

w
vapor . (

928, 372. 5 + 185, 674. 5) kcal/ h _ 
1913. 48 kg/ h

582. 21 kgjkcal

Suponiendo una eficiencia de un 85 % de -. onve--si&n del vapor ( o sea

que se ' bu:rt.'Jeal< el 15 % del Yapor, el cual se perderl en la atmdsfera), 

se neo* sitan 2249. 6 kg, de var.-)r/ h para el calentamiento total dei- a 7! Ia 

s¡ la alimentaoi6n riel vapor es de 500 kg/ h se necesitar1n 4- 5 h para a- 

fectuar el calentamiento, por lo que la cantidad de oondensado en este

t iempo será: 

500 kg/ h ( 4- 5 h)( 0- 85) - 1912- 5 kg de a,- ua conclensa—J- por tanque. 

e) TANQUE DE PREPARACION DE FILTRO AYU--AS.( TA- 2) 

En este tanque se preparar1n las filtro ayudas que servir -£n como

precapa de filtraci6n. La cantidad máxima ¡ e ástas ser< d -e 130 kg y se em- 

plearán 5 1 de agua por cada kz de filtro . No es necesaria la ajita- 

ci6n mec1nica ni el suministro de vapor. El tanque puede ser de oualquier

material metálico como fierro fundido, acero al carb&n, etc. El volúmen

del tanque serás
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0- 4 kg/ 1 ( promedio) 

de los filtro ayudas

V tanque ' (
130 ka- m£-_ imo) + (

5 1 ( le H20/ kg de F. A.) - 975 1 - 0. 975 in 3
0. 4 kgIl. 

Si el tanque es cilfndríco de igual altura que diámetro, tenemos: 

D . í 4)( 0. 971) m 1. 08 m 1 por lo que el vol-dmen recalculado se - 
k 3. 1416 1

0. 9894 a3 0 Be& 989. 4 1

f) CALCULO DEL TANQUE RECEPTOR DE LICORES CLARIFICADOS ANTES DE PRI- 

MERA CRISTALIZACION. ( TA - 3). 

Ente tanque servir£ como almacenador y distribuidor de licores de

acados y clarificados despu4s 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 Y

5, asl como también serviril de tanque de almacenamiento si es que llega

necesJtarse por haber exceso de aguas. Su volilmen será de 4000 1 . SUS

imensiones seráns

D - ((
4)( 4 m 3 ) ') 

1. 72 m , por lo que h= 1. 72 m y el voldmen recalcu
3. 1416

3
Ldo será - 3. 997m . 3, 997 1

g) CALCULO DE LOS TANQUES DE Al2,1ACLTAMITENTO DE AGUAS MADRES. ( TA -4, 

TA - 5, TA - 6, Y TA - 7). 

En es -tos tanques se almacenaran las a-. uas madres, una vez centri~ 

adas y antes de mandarlas a los evaporadores, así como los licores tra- 

3,dos varias veces; debenIn tener una canacidad suficiente para almaoenar

La aguas madres de cargas completas ( alrededor de 20, 000 l). Con orjeto

3 facilitar la limpieza de ellos, delberán contar con faoilidad de acceso

1 interior, aaf uomo tuberfas auxiliares de entrada y salida de lioores, 

i vapor y apua limpia. ContanIn también con indicadores de nivel. 

Se recomiendan tanques oil:Enáricos de h m 6D y coloc&,dos horizontal- 

nte. El n-dmero recomendado de tanques es de 4, con objeto de evitar en

posible las mezclas de licores de diferentes calidades, y el retraso en

proceso por exceso de a~ en el mismo. 

Se recomienda como material de construcci<Sn acero al carb6n, habien- 

la posibilidad de encontrar en el mercado tanques de desecho ( por ejeir- 

Lo las pipas de transporte de combustible) a buen precio. Las dimensiones
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d 9 oada - tanque sarén: 

3 1
4)( 20 r 1

D -
1 1. 62 m , por lo que h - 6( 1. 62 a) - 9. 72 a , por

3
lo que el volilmen recalculado serd - 20- 035 m - 20, 035 l/ tanque- 

h) TANOfflE DP AlMACERANIENTO DE AGUA P.A.RA LA PLANTA. ( TA -8). 

Es conveniente que la planta tenga un tanque de almacenamiento d, 

a- aa, para así avítar en lo posible ij. falta. de agua tant.) en el proceso

como en la planta. Esto es recomendable ( la . existencia de este tanque), 

aunque la planta se encuentre en un luzar en el que h&ya suficiente agua. 

El tanque debe contener por lo menoc el voldmen equivalente a -- uatro Jaz- 

gas ( 100 a 3 aproximadamente). Se recomienda que sea elevado, as! como que

cuente con una bomba. lo se da:rEIn las dimenaiones, debido a que en tsal.oa

oanos es el fabricarte el que pueda recomendar 9- dp-timo, tanto en forma, 

material de eonstrucci6n. alt -ara a la que 9e ¡ elbe nclocar* voldm4n recomil

dado para la cantidad de agua que se maneja, etc. 

4. 2. 2. 2 CALCULO DE LOS FILTROS. 

Los licores provenientes de : -) e pasos de defecaci<Sn aaf como de a

soroi6n, contiene Iodos y carb3n respectivamente, adem4s de imwazaza.:a y

una parte peque5a de cafe:Ena ( ver cazitulo '- II) y l" cualaa debez sía= elí

m -inados antes da enviar los licores a cristalizary Para ef#ctuar sata OPO

raci6n se emplearan filtros. 

Existen en el mercado infinidad de enuimos de - liltracidn, por lo qu

el efectuar liría selecoi6n es en algunos casos diffcil. Los fíltros para 0

proceso fueron elegidos en base a su capacidad de filtraci6ni flujo de li

cores, voldmon de torta a manejar, posibilidad de tra,-ajo 9 te=.)eraturas

de ebullíci6n ( 93 — 95 ` C', etc - 

CALCULO DE LOS FILTROS* 

a) FILTRO F- 1 . 

Pata eStarí colocado a la salida del tanqu4 defecaclow ( T- 1). Det

tener truficiente capacidal nara contener los Iodos de defecaci6n, facili- 

dad de limpieza y recupera--idn de torta, y ade" s tenhr pocas pérdidas ta
to de presidn como de temperatura. 

GASTO = 17, 410 k&/ 0- 5 11

D-122,TSIDAD - ( 17, 410 kg)/( , 16, 000 1) - 1. 088 kg/ 1
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p
entrada

90 lb/ in 2

111 go* c

1. 12 op

T - 95* C

Filtro Ayuda - 100 kg

de s6liclos - 2 % en voldaen - 4. 31 % en Peso

Lo que me interesa er pulir el licor, ya que los adlinos disueltos

aw-oendidos son el contaminante ( cal fosfato cEfloico e impurezas coloi- 

Jes) - 

Gasto en GFM . 
16000 1 . 32, 000 llh - 140- 9071 GFM

0- 5 h ( 3. 7B5 ligal) ( 60 min/ JI) 

pebo de aniaos en torta seca - WV

Donde: 

peso de adlid.02- 

voldlen total de la soluci6n. 

ir ?.A. " peso de filtro ayuda- adíoiomado, 

Y. densidad de la tll) lucídn. 
0 s<5jidos insolubles

0 . fracci6n de adlidos en la suspensi6n = 
P<3a de

Peso de la soluci6n ttal

750 - 4. 31 x 10 -2
17, 410

m . relaci6n de humedad de la torta lavada - 

Peso de torta la-;,ada hilmeda 222 ( dato experimental de planta pilo
peso seo0 140 to). 

Substítuyenío en la so. 4. 8 tenemos: 

w - ( 15, 000 1) 
1, 388 kgj,!I (---D' 311 + 100 - 899 512 kg de torta seca. 

00
1 + 100

1 - 12TO- ( 0. 0431) 1 40

ytorta ' V
sol. (% 

s6lidos) + VP. A. + Vhumedad ' 

16, 000 x 0. 02 + (
100 + (

899. 512 x 0. 3) - 839. 9 1 - 0. 8399 a 3
1-3. 4) 

si la relacio5n & e flujo reoomendada para este tipo de solucí6n ( con

de adlidos compresibles) es de aproximadamente 1 gal/ min ft 2 ( dato to - 
ado de la Tés¡& para recíbir el titulo de Ingeniero Químico Por Bauarxi0

reiniega Garc:fa Heras y Daniel Arciniega Garc:Cal bajo el titulo de " Con- 
ideraciones Técnicas en Filtraci6n, 1975, U -N -A - M- , tabla # I). SI & rea
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de filtracidn ser4: 

A . (
V/ P) (

4. 9) r771- 97
Dondei

V - 

Z relaci6n de flujo recomendada. 

V

5 . 
gasto volumétrico. 

A - ¿ frea de filtraci6n. 

A - 
140

1

907 - 140. 907 ft 2 _ 13. 09 m
2

Por lo que podemos emplear ( de La tésis mencionada anteriormente, 

tabla # 2), para este Irea de filtraci<5n y volilmen de torta: 

a) Un filtro prensa -le placas verticales. 

b) Un filtro de tanque cilIndrico horizontal con hojas verticales. 

0) Un filtro de tanque cilln.,Irico horizontal con hojas horizontales. 

d) Un filtro de tambor rotatorio contInuo ( del tipo usaclo en la ín- 

dustria del azdcar). 

Recomendamos el filtro de tanque cilIndxo- horizontal de placas v-er- 

ticales, en funci&n de su conto inicial, as1 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 Dodrfan emplear fitros

Carbac" ( placas cie carbdn activado- resina- celul6sica, con el cual se darfa

una decolor, ii5n previa a los licores, y - od-r:Ca ser disminuida la de car"t) tsn

en el seSando tratamiento, o sea el de adsorci(5n. Esto deberd ser reafirmado

en posteriores experimentaoiones.). 

b) FILTRO ( P- 2). 

Este estará colocado a la salida del tanque de adsorcidn ( T- 2), 

debe a su vez tener facilidad de manejo, capacidad suficiente para detener

el carb<Sn activado y las impurezas retenidaa en el, el medio filtrante re~ 

comendado son lodos. Debe haber un control m¿fs riguroso de la temperatura

debido a que los licores - usan ya muy puros, y con ligeros descensos de

temperatura pueden cristalizar en el interior Jel filtro. 

GASTO 14, 690 kg/ O- 5 h
14¡ 690 kcI

0. 9899 kg/ 1V19000 14,, 39. 75 1

1 q0oc

1. 3 ap
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T - 95 * C

dc Ei6lídos - 9. 2 % en Volilmeng 6 5. 3 % en peso - 

Lo que interesa es Dulir el licor, ya que las impurezaB ( carb6n en

mayorta), que son ínsolubles, son extrailas al prooesoy o sea que deben

r eliminadas de los licores; es recomendable la recirculaci6n para así 9

minar la mayorla del carbi5n. 

Gasto en 0.- - , 141839- 71 '/ o-"' . 
130 GI* 

1 ' . 735 I/ gal) ( 60 mín/ h) 

lhpleando la ec. 4. 8 tene—— 

F- 1 '
9. 053) 

w - ( 14839. 75) (
0* 9809 842. 35 kg

200
l 140 ( 0. 053) 

y - 71 1 de H20 retenidos) - 1617. Q2 1
torta " 

14, 839. 75 x 0. 092 - ( 252

Sí la relaci6n de flujo recomendada es para este tipo de soluciones
2

in 5 % de adlidos compresibles es de aproximadamente 1. 5 gal/ i ft

ir lo que de acuerdo con la se. 4. 9 y el grea de filtraoi6n serd: 

A . 
130. 69 - 

87. 127 ft2 - 8. 094

52
1. 5

Para esta grea de filt:raci<Sn, contenido de adlidos y volilimen de tOr- 

se recomiendan los siguientes filtros: 

a) Filtro prensa. 

b) Filltro de tanque cilIndrico horizontal de plaoas verticale- 

o) Filtro de tanque cilfnd-rico horizontal de placas horizontal es. 

Se recomienda el mismo tipo de filtro del inciso anterior ( el fíl- 

o b), o sea el filtro de tanque cilirAxico horizontal de placas vertica- 

is. Se recomienda en ambos oasos que el filtro cuente con placa de barri- 

i, para facilitar las operaciones de limpieza y recuperacíi6n de la torta. 

o) FILTRO ( F- 3). 

Fote es un filtro de seguridad o pulido de lioores, esli situado

ispués del filtro F- 2 , y servir‹ para retener las posibles Dart1culas de

i.- b6n que hayan pasado en el filtro F- 2, su funci<5n es la total elimina - 

6n del carb6n residual. 

En el gasto a manejar es incluí--Efn 1500 kg de aignita de lava.lo caliente, 

se conaideriar‹ que el 1 % del carbii permanece en la soluci6n después de

ber pasado ésta por el filtro F- 2, que por adaorcidn se retiene en el

ltro P- 2 el 3 % de la oafeína. Se aliadi,--dn 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 GP* 

15459- 011 - 
1. 01 kg/ 1

15304. 966

de s6lidos - 0. 03 % en peso - 0. 07 % en voliamen

Es de interés eliminar todo el carb<Sn, por lo que se usar<n 30 kg

promedio de filtro ayudas por carga. Empleando la fd= ala 0 se. 4. 8 tene- 
mos: 

1. 01 ( 0. 00071
w . 

3 (
15, 304. 966) + 30 - 34. 639 kg ( también en este eal-4í (0. 0003) J Bo el' valor de m e¡' 12

experimental). 

V torta , 159304. 966( 0. 0007) + 
lo— + 

10. 4 - 96. 11 i
0. 4

2 - 
Si la relaci6n recomendada de flujo es de 15 gal/ min ft substi- 

tuyeado en la se. 4. 9 1 el drea ser—£: 

A . 134. 786 2 2

la 8. 99 ft 9. 835 a

Los filtros recomendados para esta Irea de filtraci4n. conteníclo de

sdlidos y volldmen de torta song

a) Filtro de cartuchos. 

b) Filtro de hojas verticales en tanque vertic-al, 

0) FiltrO de Platos hOrIZOntaleS. 

d) Fíltro prensa. 

1-1 filtro M,< a recomenda -do es si- de cartuchos, el medio filtrante se - 

r4 le celulosa—ecrIlico. Con uste tipo de filtro se garantiza un total e- 

limínaci6n del carb6n residual. 

4. 2. 2- 3 CALCUIO DE ILOS CRISTALIZADORES. 

La eleccídn le los cristalizaclores se basa en las siguientes consi
deraoiones: 

a) Consideraciones econdmicas, tiempo y costo de operaci6n, de ¡ nsta

lac.L. 3n, etc. 

b) Eficíencia de cristalizacidu. 

o) Tipo de solucida a manejar. 

La operaoi3n de cristalizacidu puede ser realizada por: 

a) Enfriamiento. 
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b) Evaporaci6n del solvente. 

o) La combínaci6n de ambos. 

d) Algdn otro tipo. 

Dada la naturaleza de las soluciones a manejar en el proceso, ie re- 

mienda tener dos tipos de oristalizadores. 

2. 2. 3. 1 CRISTALIZADORES C- 1 , 0- 2, C- 3, C~ 4 y C- 5 - 

Servir1n para man( -jar soluciones impuras ( por ejemplo los lico- 

ais defeoados, los licores de lodos, etc.), en éstos no es conveniente la

Liminaci<Sn del solvente debido a que aumentarla la concentraci6n de impu- 

azas y por lo tanto las cosech-is de cristales serlan m4s impuras; para ez

9 caso son recomendables los cristalidores del Swenson -Walker. 

BUYE D=PRIPCION DE LOS CRISTALIZADORES S' TEYJSON- kATZ!M. 

Es un cristalizador continuo con enfriamiento por medio de un liqui- 

o, generalmente agua. Este tipo de cristalizadores consiste en una artesa

escubíerta de 61 cm de anchura, con fondo semicilInd-rio0, un camina re- 

rigerante soldada a la pared exterior de la artesa, y un agitador en esp¡ 

al de baja velocidad y paso largo cerca del fondo de la artesa, pero no

an pr6ximo que la to" e Este aparato es de ordinario de 3 m de largo y

ueden unirse varios para aumentar su c pa,; idad. La longitud m2( xima movida

or un eje es de 12 m ( 40 ft); si se desean longitudes mayores uuelen po- 

arse varios cristalizadores unos sobre otros y dej, r que la soluci6n caí - 

9. en cascada de un a otro. 

La soluci6n caliente entra por un extremo de la artesa, y el agua te

circula por la camisa a contraoorriente de la soluci6n. Cuan - 

o el aparato estg bien regulado, los nidoleos de cristalizaci6n empiez, n

formarse a corta dis- ancia del puntode entrada de la soluci3n. La fun - 

13n del agitador en espiral no es la de agitar ni transportar los crista- 

les; sus fines son. - 

a) Impedir la acumulaci6n de cristales sobre la superficie refrigerl

dora. 

b) Levantar los cristales formados y derramarlos a través de la solu

oi6n. 

De esta manera ! os cristales crecen mientras est1n libremente sus el 

dos en la soluci6n. 

Al final del cristalizador puede haber un vertedero de rebosamiento

L el que los cristaleu y las aguas madres - abosan para caer en una caja

o escurrimiento, desde las que las ajuan madres ruelven al proceso y los
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ori3t&les bilmedos son rastreados hasta una centrífuga. % otros casos, u- 

na oorta secci6n de un transportador de tornillo sin fin inclinado extras

los cristales de la soluoidn y los lleva a la centrífuga, mientras las a- 

guas madres rebosan en un punto conveniente. la ventaja de este tipo de

cristalizador sobre el de tanque son su elevada capacidad, una gran reduo- 

ci6n de espacio de piso, y & el material en curso de fabrioaci6n y, en sapo_ 

cial, la eoonomía de mano de obra. Para alca= ir temperaturas finales ba- 

jas, se emplea para el enfriamiento salmuera refrigerada en lugar de agua. 

CALCULOS: 

D - toss 15, 547. 26 kg de soluci3n, se desea obtener 500 kg/ h de crista
les. 

Concentraci6n de adlidos en soluoi3nt 0. 2654

Conoentraci45n de cafefna en soluci6n: 0. 2487

R . 
212. 21 _ 

1. 09268
194. 21

t
sol. 1 , 88 OC ( a la entrada del cristalizador.,. 

t
sol. 2 ' 

23 * C ( a la salida del cris alizador). 

T 1 - 18 OC ( temperatura de entrada del ajua). 

T2 ' ? ( tempera' tura de salida del a~ , caloulada en base a un balan
ce de calor). 

S 1 - solubilidad a 88 OC - 20. 0

32 - solubilídad a 23 * C 7 2. 0

R
críst. , 

47. 124 koal/ kg

UD recomendalo
122 kca l/

M2
12 C

100)( 0. 2487) 24. 87 kgllOO kg de sol'. 

90 100 - 24. 87 - 75. 13 kg de ff2 0/ 100 kg de sol. 

evaporaci6n del solvente - 0 ( para faoilidad de los cálculos, se

considera este valor como cero debido a que la evaporaci6n en es

te tipo de cristalizadores y oon el rango de temperaturas que es

están manejando es d:espreciallo). 
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BRWEE DESCRIPCION DE LOS CRISTILIZADORES AL VACIO. 

Supongamos que se hace llegar una aoluci6n caliente y saturada a r_n

recipiente cerrado y aislado en el que se mantiene un vaolo y que la aolu- 

cii5n se alimente de tal manera que 11-3ga. a superficie ,,¡el lfquido en el

cristalizador. La soluci<5n tend -rat una - temperatura de ebullici6n concreta

bajo el vacfo que exiate en el recipiente. Si esta temperatura es " infe- 

rior" a la de la soluoi&n alimentada, ésta se enfriai-£ expont&nea y adia- 

b4ticamente hasta la temperatura de ebullicida correspondiente al vaclo del

reoipiente y alcanzar& el equilibrio con respecto al vapor que hay en el

oristalizador. Si. la solubilidad del soluto disminuye cuanclo disminuye la

temperatura, el enfriamiento producirl cristalizaciM, no ello a causa del

enfriamiento de la solucidn sino también por efeoto de la evaDoraci&n de

una parte del disolvente, ya que el calor desprendido en el enfriamiento y

la oristalizaci6n de la soluci3n tiene que oonvertirse en calor latente de

vaporizaciJn o evaporaci6n. Esto es un cristalízador al vac:fo. 

En un oristalizador al vacio es necesario eseguxarse que la soluci<Sn

entrante llega a la euperficie y puede por consiguiente evaporarse instan- 

t4neamente hasta llegax al equilibrio con el vapor de! cristalízador. Para

conseguir ¿ sto es necesaria una circulaci6n artificial; de lo contrario la

alimentaci6n tender& a marchar haoia la descarga por el circuito más corto, 

en especial si la salida estS en el fondo del recipiente. 

Este tipo de cristalizadores pueden funcionar como aparatos jont:fnuos

o intermitentes. 

CALCULOS DM, CRISTALIZADOR AL VACIO. 

Solucidn a cristalizar - 14, 424. 02 kg

Concentraci6n = 0. 273

táH
crist. - 

47. 124 kcal/ kg
1 . C ( temperatura a la entrada del cristalizador) 

1
90* 

p
abs. " 

0. 014 kg/ om 2 ( lograda por medio de un eyector) - 0. 2 psia

Elevaci6n del punto de ebullici6n = 2. 7 * C

T
eb. a la presi6n del cristalizador ' 

11. 76 OC w. 2. 7 ' C - 14. 46 OC

teciperatura de equilibrio en el cristalizador. 

LY - 585. 28 kcal/ kg

Qc - calor de cristal±zaoidn

Cp - calor especIfioo de la soluoi<5n. 
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o - R (
100 w0 ) - S( Ho - E)] 

100 - s7R--- i

C - ( 1. 09268) (
100) 124. 87 - ( 2)( 75. 13) 

25. 581
100) - ( 2)( 1. 0926 - 1

1 ¡
00 ~

g-1 (
500) - 1954. 58 kg de sol./ h

5. 5 1

CALCULO DE LA TEMPERATURA DE SALIDA DEL AGUA ( T2)- 
1954. 58( 1)( 88 - 23) - 127, 047. 7 koal/ h

Suponiendo un gasto de 0. 4 m 3/ min de agua de enfriamiento, tendremc

127, 047. 7 - ( 999. 13)( 0. 4)( 60)( 1)( T2 - 18) 

De donde T 2 " 23. 3 * C

CALOR T9TAL REMOVIDO¡ 

Para enfriamiento 127, 047. 7 kcal/ h

Para cristalizaci6n - 500( 47. 124) - 23, 562. 0 kcal/ h

TOTAL - 150, 609. 7 kcal/ h

LA CAIDA MEDIA DE TE!' PERATURA SERA: 

T, - t ) - ( T - ti) 
i T) 

2 1 23. 3) - ( 23 - 18) - 
23. 32 < 

m

In 
7. 2 - 1 2) In ( 88 - 23. 3) 

T~T t, 72-3 - 17—) 

LA LONGITUD DEI CRISTALIZADOR SERA: 

L - 110, 622- - 57. 86 m - 139- 81 ft 9 o lo que es lo misr. 
0. 915) 122)( 23. 32i

4, 75 cristalizadores de 40 ft ( 12 m), como no se emplearán partes de criE

lizador entonces se requerír4n 5 crístalizadores de 40 ft cada -ano ( 12 m: 

TIEMPO DE CLISTALIZACION: 

15, 547. 26 kf, zle sci. 
1, 954- 58 kg de sol../ h , 

7. 95 h - 8 horas. 

4. 2. 2. 3. 2 CRTISTALIZADOR C- 6 $ 

Será usado para soluciones más puras ( por ejemplo los licores j

adaorbicios) , debido a que en este tipo de soluciones es conyeniente prov( 

car la sobresaturaci6n por eliminaci6n del solvente, siendo los cristalíl

dores- evaporadores ( al vacío), los mds recomendables para este ffn. 
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alimentaci6n de cafe1na - 14, 424. 02 kg ( 0. 273) - 3, 937. 76 kg

1 - 1. 09268

1T - 90 - 14- 46 - 75- 54 * C

Ho - 14, 424. 02 - 3, 937- 76 - 10, 486. 26 kg

E - evaporaci6n - 

y, - H,)( C p )(,4T),[_1JO - S( R - 1)_ 7+ Q
e (

R),- 100( W0) - S(%)_ 7

L, ¿- 100 - S( R - 1)_ 7- QO( R)( s) 

3937. 76 - 10486. 2-6) 11) k75. 2) Z100 - 1. 6( 1. 0,0268 - 1) 7 + 
5. 2b( 100 - 1. 6( 1. 0926b l» - 47. 124( 1. 0926d)( 1. 6) 

47. 124( 1. 09268)/- 100( 3937. 70) 1. 6( 104§ 
1 .

261 7 2, 226- 53 kg de

evaporada por hora. 

Substituyendo en la ecuaci6n 4- 10 tendremos: 

C - ( 1. 09268) r 100( 3937. 76) - 1. 6( 10486. 26 - 2226. 53 l - 4, 164. 48 kg/ h
100 - 1. 611. 0926b - 1) J de caf9fna hí- 

dratada. 

Aguas madres - 14424. 02 - 4164- 48 - 2: 26- 53 - 8, 033. 01 kg/ h

Cantidad de cafeIna al separador - 4164. 48 + 20 % de humedad

4, 997. 376 kg de cafe:Ena 21. 19 % hdmeda. 

Agua- madres a concentracidn - 8033. 01 - 832. 896 m 79200 kg/ h de a- 
guas madres. 

4. 2. 24 CAMULO DE LOS SEPARADORES DE CRISTALES jF- 1 y CP - 2 . 

Para la separaci6n 11quido- s6lido del magma oristalino pueden ser

empleados filtros que utilicen las fuerzas de gravedad, presi6n o incluso

la fuerza centr:ffuga; siendo ésta i1ltima la que mejor eficiencia presenta

para el tratainiento de los licores madres, alcanzando oon ella .-angos de

secado mayores. Los separadores centr£fugos haoen uso del principio fami- 

liar de que un objeto girando alrededor de un punto central, a una distar- 

cia radial de ese punto, se ve afectado por una fuerza. El objeto est4

oonstantemente cambiando de direccidn, y por ello acelerando, aunque la

magnitud escalar de su velocidad puede ser constante; esta fuerza causa

que el 11quido pase a través de un lecho formado por adlidos porosos, los

aales se mantienen retenidos dentro de un recipiente perforado rotatorio. 
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En las centrIfugas comerciales, la aceleracídn oentrTfuga equivale

muchas veces la aceleraci&n gravitaoional, y varfa en ¡ ad1tiplos de la fuE

za de gravedad estandard, dependiendo de la velocidad de rotaci6n y de lz

distancia radíal desde el centro de rotaci6n. 

De los varios tipos de cen-trffugas comerciales, se recomienda para

el tratamiento de los maSmas cristalinos de cafefna las centrIfugas de m

nasta perforada, sostenida verticalmente por si parte superior, y cuyo el

olo operaoional oo-asisTe en colocar el maj,,ma por la parte superior, hastz

a capacidad recomendada. Al aocionar el motor, la canasta gira a velocí- 

dad con-3tante, permitiendo la eliminaci&n del 11quido. Al terminar la eli

minaci6n, los cristales son lavados con a.,7ua limpia. Después la canasta

IYiede ser detenida y los cristales extraldos manualmente, o puede hacers 

girar lentamente en reversa para la extracci6n de los s6lilos, rasp4ndol( 

oon una cuchilla auxiliar, y ser extrafdos por la parte inferior de la cz

na34a londe se reciben en bolsas. El lfquido es eliminado por medio de ur

tuberfa de descarga. Las centr:rfuLras pueden ser contInuas o intermiteatez

CALCULO DE LA CAPACIDA-D DE LA CANASTA. 

CMITRIFUGA CF - 1: 

Para cristales Drovenientes de los cristalizadores contInuos S-.<ens 

ialker. 

Capacidad requerida a 500 ks/ h de producto hidratado d 1954. 58 kg/ 1
de soluci<5n. 

Tiempo de trabajo 8 horas, en ciclos de 25 min

Total maneialo/ carga: 15, 347. 46 kg de soluci5n. 

Se reoomienda trabajar la capacidad de una canasta comercial con w

capa cristalina de espes,,)r mifximo de 14 a 15 % del clilmetro de la canastz

Volilmen manejado - 500 kg/ h = ( 500)( 0. 035321 = f t3/ h
1. 23 0. 99823) 

14. 383

Si se trabajan s<5lo dos ciclos de trabajo por hor4, permitiendo act

mularse el magma en la canasta en cantidad suficiente para llenar la cape

oidad recomendada de 4sta, siendo el volilmen prdotioo recomendado para ci

trffugas de canasta con fonío plano: 

Vp - 0. 000197 D 2 H

Donde: D - in

E 3/ 5 ( D) - in

V ft3

p
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El vol4men a manejar por ciclo - 14. 383/ 2 - 7. 1915 ft 3/ ciclo

Por lo tanto las dimensiones serén: 

5 y
p

1  

r-I j -1915) 
1 13 '

13

0. 000197( 3 rO. 000197( 371 - ( 25, 381. 764) 

D - 29- 445 - 30

E - 30( 3)/ 5 - 18

Una centi-Sfuga comercial nominal de 30 " x 18 " ex:iEit.e en el mercado, 

ndo la velocidad de rotaci6n recomendada de trabajo es 1184 rPm, Y ¿ Le se

o de 1776 rpm . Esta proporcionard un £ rea de centrifugaci6n de 11. 8 ft

C= TRIFUGA CP - 2: 

Para oristales provenientes del cristalizador al vaclo. 

Capacidad requerida

4164. 13 kg/ 2h - 4164. 13 ( 0. 03532) . 59- 895 ft 3/ h
1. 23( 0. 99b23)( 2) 

Si se maneja el total en 6 carp:as, el volilmen por ciclo serdi

Vp - 59. 895/ 6 - 8. 6325 ft 3/ ciclo

1/ 3

D - 10.' 000197 3) . J" (
84, 496. 915 43. 944 in - D

11 - 3( 44V5 - 26. 4 - 27 in

Nominalmente no existen tales dimensiones, por lo que se recomienda

centrffuga de 48" x24" y de fondo plano, oon ¿tres de centrifugaci6n de

4 ft 3 y velocidades recomendadas de 934 rpim para centrifugaci6n y 1401
Dara el Becado. 

El tiempo de duraci6n del ciclo depende del tiempo de carga, tiempo

centrifugaoi<5n y velocidad, as:f como la velocidad de frenado. El tiempo

oximado para esta centr:Luga serg de 20 miniciolo más 5 minutos de des- 

ga. 

POTENCIA MmInA. 

D4 2, 2n2) 

CF - 1 arranque
11 - E nL727)+( D

a 415 t

Donde: P
a

potencia requerida en KP

D ' E dí&metto y altura de la oanasta en ft

n - velocidad de cotací6n en milez de rpa

t - tíémpo de aceleracidn en min f' prome<lio 3 ruin) 
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2.,,
2,,, ) 2

184184) 2
415 3) 

36 HP

Potencia de giro - pr

D4Un2, 1- 4-4) . (2- 5 ) 4( 1 - 5)( 1. 184) L111 + 4( 1- 184U . 1- 71 HP
2, 1 b 276

Potencia do acoado - P
a

2 ) 4( 1 2
5 , - 5)( 1. 776) £ 1 + 40. 776) — 7

p
a 276 . 

5- 43 HP

PARA CP - 2 t

4 )4 12)( 0. 934) 2 - 27 + ( 4 )2( 0. 934 )2 —7
Arranque: P 14. 69 ! W

a 415 13) 

Giro I p ( 4 )4( 2)( 0. 934 )2 42 + 4( 0- 9U) ' 7
7. 66 HP

276

Secado t p
9 (

4 )4 (,2) ( 1 . _ to, ) 2 2 + 40 -, 01) 
HP

276

BALANCE POR CARGA REAL: 

CF~ 1 Alim—taoidn : 15* 547. 26 kg de magma y 2500 kg de ll O limpi

Recuperaci6n : 4 OW. 00 kg de oafefna ( 25% de humedad pro= 
dioj y 13, 047. 26 kg de agaus madres. 

CP - 2 Alimentaci4n : 12, 223. 6 kg de magma y 2500 kg de H20 tratad
Recuperaoidn : 4, 996. 96 kg de cafe£na ( 21. 2% de humedad px

medio y 9, 730 kg de aguas madres. 

4. 2. 2. 5 CALCULO DE LOS EVAPORADORES. 

El objeto de la evaporaci6n es concentrar una soluci6n que oontie- 

ne un soluto no volátil y un disolvente volátil. En la inmensa mayoría de

las soluciones a evaporar el disolvente es agua. La evaporaoi6n se lleva a

cabo eliminando una parte del solvente para obtener una solucidn más con- 

centrada, y se diferencia del secado en que el residuo de la evapoxacidn

es líquido; de la destilaci6ng en que el vapor es generalmente un solo ea= 

ponente, y aunque el vapor esté constituido de varios componentes, no es

primordial separarlos; y por ldltimo de la oristalizacién, en que lo impor- 

tante es concentrar y no formar cristales. 

Generalmente, en la evaporaoi6n el líquido ooncentrado es el produo- 
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A - 

X( L
0) 

3 L3 (T2 - T3) 

Partiremos de que A . A - A, 
1 2 j

Donde: 

I, II y III - primero, segundo y tercer efectos. 

F - kg de lfquido diluido/ h alimentado al evaporador. 

E = kg de a,- ia evporados/ h ( @vaporaci6n total). 

V - kg de vapor/ h , ( vapor total alimentado). 

W, X y Y - kg de ajua evaporada/ h , ', por efecto del evaporador). 

2

Al y A y Al - superficies de calefacoí<Sn en m , para los efectos
2 1

1111 y III respectivamente. 

T temperatura de saturacidn &el vapor en el espacio ca

lefactor, en OC . 

Tf - temperatura de alimentaci6n de la soluci6n. en OC . 

Tly T y T - temperatura del vapor en los efectos I, II y III res - 
2 3

pectivamente, en <T . 

Lly L2 y L 3 - calor latente de vaporizaci6n, en kcal/ kg

R0 - calor presente en el vapor de calefacci6n como reca- 

lentamiento. 

u 1 - coeficiente de transmisidn de calor, se recomienda de

2680 kcal/ h OC m2 . 

u2 " ooeficiente de transmisi6n de calor, se reccmienda de

1700 kcal/ h oC m2 . 

U - coeficiente de Imransmisi&n de calor, se recomienda de
3

980 kcal/ h - C m-' 

La solucidn de evaporadores de nnIltiple efecto implica el método de

os para hallar la solucidn. Se' necesita tomar una temDeratura prome- 

efectuar los cálculos y checar las áreas, si éstas no son aproximada

iguales es necesario recalcular las temperaturas y volver a efec-cuar

álculos hasta que las áreas sean aproximadamente iguales. 

Datos: 

To - T 3 - 130. 7 - 60 - 70. 7 * C , por lo que las temperaturas prúme- 

9 serán: 

T - ( 70- 7) (
142680) - 

13 * C
L( 1/ 2680) + ( 1/ 1700) 4 ( 1/ 960

T - ( 70- 7) (
141700) - 

21 OC
2 fkl/ 2660) + 0/ 1700) 4 0/ 980 71



to valioso mientras que el vapor se condensa y se desecha. Sin embargo, 

algdn oaso conoreto puede suceder lo contraríe. 

Nra la refinaci6n de oafeTna es recomendable la evaporaoi6n de of

to md1tIple ( por aspectos de economía de vapor, manejo, oto.). 

METODOS DE ALIMENTACION: 

a) Alímentaci<Sn diluida al primer efecto ( alímentaci6n directa). 

b) Alimentaci6n díluida en el Ctimo efecto ( alimentaoídn inversa
a contracorríento. 

e) Alimentací<5n diluída en un efecto intermedio ( alimentaci6n mixt

d) Alimentaci6n diluida en cada efecto ( alimentaci6n en paralelo) 

Para el caso particular de refínacidn de cafeína se recomienda el

porador de mi1ltiple efecto con alimentacidn a contracorriente. Este tipo

evaporadores consiste en varl.os efectos, en el caso del presente trabajo

consistirá de tres; la alimentaci6n diluida se introduce al evaporador ei

el 111timo efecto y se bombea a través de los efectos sucesivos hasta lle. 

gar al primero. La4úIimentaci&n a contracorriente da lugar generalmente a

una mayor capacidad que la alimentacidn directa, cuando la solucidn oonco

rada es muy viscosa, y pioporcion una mayor economía de vapor cuando L

alimertaci6n entra fría, como es el caso de las aguas madres a concentra. 

cidn. 

CALCULOS. 

Se emplear&n dos evaporadores de triple efecto, de acero inoxidablo

y que tendrán similares características. Se denominarán E- 1 yE- 2

F~ AS

Eb el efecto III: 

X( L2 ) - Y( L3 ) + F( T3 - Tf) 
Eb el efecto II: 

W( L1 ) - X( L2 ) + ( P - T)( T2 - T3) 
En el efeoto I: 

V( L0 + B) - W( L1) + ( P - Y - X)( T 1 - T2) 
La ecuaci<5n de balance de materiales: 

E - 11 + X + y

El área de transferencia por efecto ser4: 
V( E

0 + 
L

0 ) 

I ' u1 ( To - TI) 

A - - 
W( LI) 

2 U2tTl - T2) 
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T3 - ( 70. 7) 36 OC

f(1/ 2680

Ti - 130. 7 - 13 - ' 17 ` C

T2 - l 7 - 21 - 96 * C

T 3 ' 96 - 36 - 60 OC

Lo . 518. 76 kcal/'kg a To - 130. 7 * C

Ho . 582. 66 koal/ kg a Taobrecal.' 260 OC

Ll - 528. 00 kcal/ kg a Ti - 117 ` C

L, - 541- 65 kcal/ kg a T - 96 OC
C

2

L -3 . 563. 42 kcal/ kg a T3 - 60 * C

Se desea una evaporaoi6n total por hora E m 49000 kg/ h

Se considera que la elevaci6n en el punto de ebullioi6n es desprecia
para Ffectos de cálcuIO- la alimentaci6n ser& F - 5, 000 kg/ h de soluci6n

ncentrar. 

SOLUCION A LAS ECUACIONES* 

X( 541. 65) - y( 563. 42) + 5000( 60 - 20) 

w( 528. oj) . X( 541. 65) + ( 5000 - Y)( 96 60) 

V( 518. 76 + 582. 66) - ' í( 528. 00) + ( 5000 y - X)( 117 - 96) 

E - X + Y + W - 4000

Resolviendo las ecuaciones tenemos: 

W - 1, 676 kg/ h

1 - 1, 367 kg/ h

Y - 958 kg/'a

E - 4, 001 kg/ h. 

Y - 806 kg/ h

CALCULO DEL ARE -A DE T71,k-NSFIMENCIAS

806. 0)( 1101. 41- - 24. 18 m
2

41 ( 2680) k130- 7 - 1 . 

A . (
1676)( 28", 

24. 79 m
2

2 ( 1700)( 117 - 9

7(
1367 ( 54. 2

NC -, 09
20. 96 m

A 3 9 0 96 - 0

Partimos de que ins áreas deberTan ser iguales aproximadamente, y o l

Dsto no salid cierto hay que efectuar oorrecciones de los incrementos

bem,peratura ( A T). Vara. efectuar las correcoione0 de los incrementos

temperaturay se partía -4 - o las áreas calculadas y de los inez~ os cal

Ldos.- 



A, - ( 24. 18)( 13- 7/ 14- 0) - 23 . 68

M2
A2 - ( 24. 79)( 21/ 22. 8) - 22- 83 m ? 

A 3 - ( 20. 96)( 36/ 32. 2) - 22. 73 a2

Estas ¿freas son aproximadamente iguales y con estos nuevos increm
tos de temperatura ( áT) se rcoalculan las propiedacles: 

Lo - 518- 76 kcal/ kg a To - 130. 7 * C

H
0 - 

582. 66 a T
sobrec. ' 

260 OC

L, - 528. 12 a T, - 116. 7 0C

L2 - 542- 95 a T 2 ' 93- 9 * C

L3 - 562- 42 m

a T 3 - 61- 7 * 0

Rcoaloulando los valores de Wjj y V por medío de las ecuacione, 
anteriores tenemos: 

X - 19377- 78 kg/ h

Y - 959- 39 kg/ h

y - 1, 662: 333 kg/ h
V - 852- 45 kg/ h

Por lo que las dreas recalculadas ser&n: ( empleando las ecua- ione! 

anteriores) : 

A 1 - 25- 02 m2
A2 - 22. 66 m2
A

3 - 
23- 71 2 2

Como tampoco son aproximadamente iguales, es tiene que volver a 14
calcular todoi

A 1 - 25. 02( 14/ 15. 2) - 23- 05 m 2
A2 - 22. 66( 22. 8/ 22. 4) - 23. 07 m 2

A3 - 23. 71( 32. 2/ 33. 1) - 23. 07 m 2

Recalculando las ProPiedadeal donde T
0 , 

L
0 , 

Tsobreo. y E0 permanec
oonstantes, tendremos: 

L, - 529. 00 koal/ kg a T, - 115- 5 * C

L2 - 543- 53 koal/ kg a T2 - 93. 1 OG

L3 - 563. 42 kcal/ kg a T
3 - 

60. 0 OC
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Recalculando los valores de WJJ y V , por medio de las ecuaciones

anteriores tenemos: 

W - 1, 551. 6 kg/ h

X - 1, 300. 6 kg/ h

T - 1, 147. 8 kg/ h

E - 4, 000. 0 kg/ h

V - 797- 12 kg/ h

Por lo que las &reas recalculadas serdn: 

A - 21. 55 m
2

A - 21- 55 a
2

A ' 21. 79 m
2

3
El área de los tres cuarPos 0 efectos es aproximadamente igual, por

lo que el evaporador tendi< un & rea promedio por efecto de 21. 63 m
2 ; 

se

emplear4n dos evaporadores de tres efectos de este grea pDr efecto. 

CALCULO DEL TIEMPO DE EVAPORACION: 

a) Part las solucio—es de aguas madres de cristales de defecaci6n: 

G, - 16, 000 l(
promedio) , (

15, 547. 96 kg/ total de carga)/( 5000 kg/ h) 

3. 11 h , para concentrar toda la soluci6n. 

b) ' Para las soluciones de aguas madres de adsorcifit
9  ( 15, 924 kg/ total de carga)/( 5000 kg/ h) - 3. 185 h , para concen~ 

2
trar toda la soluci6n

4. 2. 2. 6 CALCULO DEL SECADOR DE CRISTALES S- 1 . 
Para la elecci6n &al secador que deba realizar una operacidn dada

de secado con la m,< xima economía, se siguid el procedimiento siguiente: 

1) Rlegir los secadores que larezoan adaptarse mejor a la manipula- 

c¡& n del material hilmedo y seco, que encajen bien en la continuidad del

proceso en su conjunto, y que permitan obtener un producto con las propie- 

dades físicas deseadas. Esta primera selecci6n se hizo con la ayuda de la

tabla 33 del Peri, 3a. Ed. , que clasifica los diversos tipos de secadores

bas9ndose en los materiales manipulados. 

2) Los secadores asS seleccionados deben evaluarse aproximadamente u

tilizando los datos disponibles sobre costos y resultados. Con esta evalua

ci6n se eliminan los secadores que parezcan estar muy desviados de la línea

de costos o de resultados pe:rseu7uidos y no se les presta más atenci6n. 
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3) Con los datos proporcionados por los vendedores sobre la calidad

y los oostos, se escoge el secador apropiado para el proceso. 

Para la elecci6n preliminar de un secador, los faotores que se toman

en cuenta sont

i) Propiedades floicas del material a manipular. 

A) Caractor:fatioas de desecací6n del material. 

iii) Circulaoi6n del material hasta el sec- idor y desde él. 
iv) Cualidades del producto. 

v) Problemas de recuperaoi6n. 

De acuerdo a estas variables, se recomienda para este proceso el se- 

cador de tambor rotatorio por oalentamiento directo, al vacfo. 

Capacidad requerida : 4996. 96 kg/ carga con 21. 2 % de humedad promedio

Voldmen
4996. 96 «,). 212 + 4996. 96 0. 78'8) . 

999- 87 1230
4. 261 M3

Carga recomendada 80 % del voldmen libre del tanque rotatorio, 

con 20 % para aspas y espacio de giro del mate

rial. 

Voldmen libre a 4. 261 53 + 4. 261 ( 0. 2)/( 0. 8) - 5. 33 a3
Z _ cj) 2L eyy

aafmismo : V libre ' 4 ' si drecom - 0. 25 D y

L - 7  

Donde: D - di4metro interior del tambor, L - longitud del tambor y
d - di&metro exterior del rotor. Entonces las dimensiones del tambor son: 

D - 1 Vj( 4)( 16) 
YZ - £

75. 33( 4)( 16)/ 17 ( 7)( 9)- 7
Va - 

1. 199 m ' por lo

que d - 1. 199 m/ 4 = 0. 2997 2 y L - 7( 1. 199 m) - 8- 393 a - Por lo que apx c

ximando D- 1. 2 m , d- 0- 3 m y L- 8. 4 m

Area de transferencia disponible, si se considera que el medio cale. 

factor pasar& por la chaqueta exterior del tanque y por el rotor hueco ( rj
oomendaoi6n dada, el tamaRo del rotor; Perry 3a ed.) s

A - ( D + d) 11 L = 1- 50-4)( 3. 1416) - 39- 584 ra 2

Cantidad de agua a evaporar, si los requerimientos U. S. P. indican

0- 5 % , se planteax-Sn como m& ximo 0. 3 % : 

H

Y " 
4996. 96 ( 0. 212) - ( 3937. 61)( 0. 003) - 1047. 543 kg de a,~. 

SejIn la U. S. P. , el secado deber£ realizarse en cuatro hotas a 800C

de donde : 
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E -( 261. 886 kg/ h) A39- 584 a
2) - 

6. 616 kg/ h. 

m2
REQUERIMIENTOS CALORICOS

Se utilizará un vaofo de 500 mm de vaclo/ 585 — ng manométricos( en la

de México), o sea una presi6n absoluta de 0. 11 kg/

om2 , 
lo que determi- 

una temperatura de satuxaci6n de 47. 3 * C y un calor de vaporizacidn de

85 jccal/ kg . Si la temperatura promedio de entrada de los cristales al

ador es de 20 OC tendxemost

Calor sensible 4996. 96( 1- 0)( 47. 3 - 20) - 136, 417- 00 koal

Calor latente 1047. 543( 570- 85) - 597, 989. 92 kcal

Calor total a las 4 horas - 734, 406. 92 koal

Calor por hora - 183, 601- 73 koal/ h

Si el coeficiente de transferencia de oalor recomendado para este ti

de secadores, que emplean agua caliente como medio calefactor, es de

koal/ h

m2
9C , la diferencia media de temperaturas será: 

á T
a - 

Q/ A U - 183, 601. 73/ 120( 39. 584) - 38. 65 * C

El gasto de agua requerido para secar los cristales seré de: 

y

Q
183. 601. 73 ——

0. 19 kg/ h
1120

para seoado ' 
Cp ( T -, á T) ( 1)( 80 - 3b. 65) 

4. 440. 19 1- 9 l,  - 
20. 12 GPM

971. 83 kg/ m- ( 60 min/ h)( 3. 785 1/ gal) 

La tuberfa de alimentaoi6n de agua recomendada serd de 2" ced 40Y lo

permite una velocidad de 2. 30 ft/ se¿i 6 0. 728 m/ seg , y un áP100 - 0- 561

3. 94 X 10- 2 kg/ omí
2

POTENCIA REQUERIDA POR EL AGITADOR: 

P - 2. 2( L)( D) ( Perry 3a M.) 

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 m4s pequeflo* considerando que la velocidad de giro

rotor ( recomendada) es de 10 r, a . Si Be utiliza un reductor de 1/ 10 se

x4 emplear un motor de 2- 25 IIP - 

CONDEMDO DEL VAPOR¡ 

Gasto - 1047. 543/ 4 - 261. 886 kg/ h. 

Vedio refrigerante - agua a 18 OC

Si se emplea un condensador de chorro y suponiendo que la temperatura
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de salida del agua es de 30 * C: 

gua oonsl,_ ido/ hora
a e) 

t0 - ty ) 
donde. w - meto de vapor a condensar, en kg/ h

L - calor latent de vaporizaci6n a la presi6n y temperature
de trabajo, L koallkg

E.- oalor de sobrecalentamiento - 0 ( para este oaso). 

t.. temperatura del vapor, en OC

t.. temperatura de salida, en 00

tir - temperatura del agua de enfriamiento, en OC

V - 261. 886( 57o. 85 + ( 261. 886)( 47. 3 - 30) . 
12, 835. 688 kg/ h30 ~ lb) 

G - V/ 60 ( 0. 0167) - 3- 5726 1/ M - 0- 94 GPK

4. 2. 2- 7 CALCULO DE LOS EQUIPOS AUXILIARES. 

4. 2. 2- 7- 1 BOMBAS. 

ra el proyeoto de instalaci6n de una planta de esta naturalez

se recomienda el uso de bombas centrTfugas en todos los casos, ya que su

funcionamiento, eficienoiag manejo y mantenimiento son excelentes. Los ve

dedores tienden a proveer de bombas cuyo flujo nominal es de 15, 21 Y 30
mayores que el promedio de descarga requerido, ya que es esenoial proveer

de un margen de seguridad que permita afrontar variaciones de descargas, 

filtrados de aire, accidentes menores de la operaci6n, etc. 

Las velocidades de flujo nominales lecomendadaa para el tipo de flu
dos que se manejan son: ( expresadas en ft/seg) a

SUCCION DEFIARGA

Agua 3 - 4 4 - 8

Licores madres de adsorci6n

o de defecaci6n y de crudos 3 - 4 4 - 6

Licores defeuados y lechadas 1- 5- 3 2- 5- 4

Lioores concentrados 1 - 1- 5 1- 5- 2- 5
Magma cristalino 0- 3- 0- 7 0- 5- 1

Dimensionamiento s la potencia de las bombas se e_~ eil funci6n & 

la fdrmulas

P - Q( 11 + h)/ 550 9
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donde: Q - gasto volumétrico

E - carga hidrostática

h - DérdidaB en la cabeza

e - eficiencia

B- 1 Manejar& lodos y licores de loclos, aof como lechadas de filtro

ayudar.. 

Gasto. 5, 500 1/ 30 min - 183. 3 l/min - 50 GPK

Potencia recomendada: 1- 5 bHP

Carigra disponible: o'5 ft Y 13. 7 ft después del filtro. 

Modelos recomendados : 15 FH2 Jacuzzi o equivalentes, impulsor

de 7 31/ 32 in de bronce ( para evitar excesiva corrosi(Sn), to- 

talmente cerrada, de 211 de descarga y 3" de succí6n. 

motor: 1750 rpm 1 60 lIz y 220 V

Eficiencía mSnima: 0- 55

B- 2 Manejaré licires clarifícados de T- 1

Gastoi 11, 200 1/ 30 min - 373. 33 l/min - 98. 63 GFM

Potencia requeridai 2 bHP

Carga disponible 50 ft( 15. 8 m), mixii9a 70 ft ( 19- 5 m) 

Mcdelo recomendado: 2FU2 Jacuzzi o equ_ ralente. Totalmente ce

rrada con 1- 511 en la succi6n y 111 en la descar,-a. 

Motor: 1750 rPm , 60 Ez y 220 V monof4sioo. 

Eficiencia m: fníma: 0. 70

B- 3 Manejar& lechada de cal. 

Gasto 1453 1/ 5 min - ' 90 l/min - 76. 8 GPM

Potencia recomendada: 1- 5 bHP

Carga disponible: 50 ft ( 15. 2 m), mdxima 55 ft ( 13, 7 m) 

Modelo recomendado: 15 F' H2 Jacuzzi o equivalenteg a prueba de

goteo, con impulsor de 7 1/ 4 in , succi6n cle Y y descarga de

211 . 

Motor, 1750 ri- , 60 Hz y 220 V monofánico. 

Efioiencia mSníma: 0. 70



13- 4 Manejard licor olarificado de TA - 3 a C- 1 - 

Gasto: 49000 l/h - 66. 66 l/min 17- 7 OPY

Potencia recomendada: 0- 5 bEP

Carga disponible: 60 ft (18. 3 m), m& xima 68 ft (22 m) . 

Modelo recomendado: C5DS1 Jacuzzi o equivalente, con impul- 

sor de 4" , succi6n 1 1/ 4 in y desoarga 111 , a prueba de go- 

teo. 

Motors 2900 rpaí , 60 Hz y 220 V monofásico. 

Efioiencia mfnima: 0. 70

B- 5 Manejarí£ aguas madres de la centr:Efuga, a loa tanques de alma

oenamiento. Mismas caracterfsticaa que B- 4 . 

B- 6 y Manejar4n aguas madres de los tanques de almacenamiento a los

B- 7 tanques T- 1 6 T- 2, y a los evaporadores. Mismas caracterfati- 

cas de B- 4 . 

B- 8 Manejar£ soluci6n con carbdn del adsorbedor T- 2 hacia los fil

tros. 

Gastol 15, 000 1/ 30 min - 500 l/min - 132 GIN - 150 G?,«, 

Potencia recomendada: 3 b]IP

arga disponible: 60 ft ( 18. 3 m), m4xima 70 ft (21. 3 m) 

Modelo recomendado: 12.13 Jacuzzi o equivalente, a prueba de go

teo, impulsor de 8 1/ 4 in , desoarga 3" y succí&n 4" - 

Motor- 1750 rPM , 60 lIz y 220 V monoflaico. 

Wiciencia mfnima: 0. 75 - 

B- 9 Yanejaríl ajua de los calentadores a cualquier tanque y al se
cador S- 1. 

Mismas características que B- 2. 

B- 10 Manejarg agua desde la cisterna de almacenamiento hasta la to

rre de enfriamiento y de alli a los cristalizadorea C- 1, C- 2, 

C - 3j, C- 4 Y C- 5; a los condensadores de S- 19 B- 1 y E- 2, as£ co

mo a todos los tanques TC - 1 y TC - 29 y todos los lugares de la

planta para limpieza y lavado. 

Gasto: 750 l/min'- 200 GFM

Potencia recomendada- 5 bHP . 
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Carga disponible: 90 ft ( 27. 4 m), m& xima 130 ft W- 8 m) - 

Modelo rec: mendado: 5EM3 Ja— zzi o equivalente, con impulsor

de 9 7/ 8 irá , aescare.ra 3" Y succi6n de 4" - 

motor: 175n r n , 60 %- y 220 V monofiteico. 

0. 70

Las bombas de los evaporadores y de los equipos de tratamiento de a- 
se consideran como parte de estos equipos. 

2. 7. 2 TORRE DE DIFRIAMIEDITO TE - 1. 

Se recomienda el -uso de una torre de enfriamiento del agua de los

talizadores y del secador, ya que éste constituye la materia prima de
r consumo en la planta. Esta torre se recomienda de tiro inducido, con

cidad para enfriar 750 l/min mTnimo de ajua proveniente de los equipos
ionados, desde aproximadamente 75* C hasta 180C . Dependerif esta tempera

de la ubícacidn de la planta, ya que no ped:rá descenderse por abajo de
jemperatu--ra de bulbo hdmedo del lugar. 

Se recomiendan empaques de madera, con diseEo de innecesario lavado, 
superficie mojada r—dpida y m&: rimo contacto del agua con el aire, con

ribuidores colocados aobre el relleno, para mejorar la distribuci6n del

a enfriarse, y eliminadores de agua entre el relleno. 

2. 7. 3 EQUIPO DE TRATAM= FÍTO DE AGUAS. 

se requiere en la planta el uso de a~, previamente tratada. Da- 

los altos requerimientos de aguay se recomienda que se utilicen filtros
Lrena para dar al agua de proceso un mfnimo tratamiento. Nra el agua de

ido de los cristales, especialmente de los provenientes de adsorci6ng es

mienda usar exclusivamente aí_n-,a tratada con' un equipo de intercambio id

zeolitas) y el cual deber£ tener una capacidad suficiente para propor- 

iar un m:rnimo de 200 l/min . Deber& contar con tanque de zoolitas cati6- 

ley y de ser posible también anidnicas9 con tanque de almacenamiento y
regeneracid1n ( con ! TaCI u otros agentes), asS como bomba anexa. Para el

ipo de tratamiento de. agua de la caldera, el gasto recomendado serEt dé
Dximadamente 25 - 30 GFM , con alta eficiencia de elarifícaci6n para im 

ir incrustaciónes en el equipo generador de vapor. 
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4 2. 2- 7- 4 GENEUD OR DE VAPOR GV - 1 ( C= ERA). 

En toda planta de proceso uno de los servicios irEte importantes
el vapor para proporcionar medio de calentamiento a todas las operaciones
unitarias que lo requieran. Por ello, la planta deber4 contar con una cal

dera con capacidad suficiente para poder satisfacer los requerimientos de
vaPOry tanto del Proceso como de las instalaciones y edífiojos. 

Los requerimientos m1nimos de vapor por d_fa serItn de aproximadament4

lly120- 33 m3 / d:ra 0 sea 464 a3/ h y 100 cuales equivalen a 1, 750 kg/ h aprox: 
madamente, con una presi6n requerida de 40 lb/ in 2 Y 500 * P de sobrecalent¿ 
miento. 

Estos requerimientos permiten recomendar un generador de vap r con
precalenta-miento, de tubos de humo horizontales, con tambor longituclinal, 

oon una capacidad de 100 a 120 CVy por combui3ti6n diesel, con funcionamier
to automltico. La capacidad de una caldera de este tipo es de 2, 500 kg/ h
de vapor, con una presi6n m& xima de 100 a lo lb/ in2 ; requiriendo equipoi

integrados de sobrecalentamiento, los cuales están generalmente incluIdos
en el generador. Se recomienda - Leo de a~ tratada7 precalentamíento te z

ta con vapror reci.reuladog uso de antíincrustantes, sal como un tanque de

reserva de combustible oon unA capacidad equivalente a 15 6 20 d -fas de op-, 
rací6n contfnua, o ai5n n:fs en el caso de que la planta se encuentre en un
sitio de lento reabastecimiento de oombuatíble. 

4. 2. 2. 7. 5 MOLINO, FLEVOLVEDOR DE CAYEINA PURA N- 1 . 

Para los requerimientos de esta planta, se necesitaxit un molino
con una capacidad aproximada de 2500 a 3000 kg/ h de molienda. Fato se debe

q,que durante la OPeraci6n de secado es forman grumos, y uno de los recueri
mientos de la oafefna U. S. P. para venta, es el que sea un pe) lvo fino al en

vasar. Fe recomendable que el molino cuente ocn una revolvedora—homogeiniz
dora integrada, para de esta formn poder homogeinizar la cafe1na a la vez

que se muele. La salida del molino debe ser de apro=imadamente 300 mesh pt
m poder cumplir los requerimientos U. S. P. 

4. 2. 2- 7. 6 G3-2-1-1WOR DE ELECTRICIDAD. 

Se recomienda que la planta cuente con su propio generador de e— 
lectricidad, para as£ no tener que detener la producci6n por interrupcio— 
nes en el suministro de energtl l eléctrica. El generador recomendado para e- 

tamaRo de la planta7 equipos e inatalaoiones, es uno que dé aproximadament4
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e 200 a 250 kw/ h 7 de corriente trifásica o monofásica, 220 V y 60 Hz , 

os cdloulos de éste se consideran fuera de lo- lrmites de este trabajo. 

3 LOCALIZACION DE LA PLANTA. 
La planta debe estar localizada cerca de puertos donde pueda ser recibi

a o embarcada la mercano:ra, asfmismo en un lugar donde haya suficiente can

dad de agua. 

Para esto se proponen tres sitios: 

a) Di los alrededores de Xalapa, Verac-niz; debido a que ésta es un
ona cafetalera. 

b) En los alrededores de Tapachula, Chispas; debido a que es aquS

onde la empresa IM= AFE piensa poner su planta descafeinizadora. 

c) En los alrededores de Villahermosag Tabasco; debido a que el go~ 

i-erno clel estado está llevando a cabo un plan de industrializaci6n de és- 

e, y está dando facilidades para la instalaci6n de plantas industriales
in todo el estado. 

Considerando las facílidades Droporcionadas por el estado, disminu- 

ji&n de costos de fletes, mano de obra, cte. ; comunicaci6n; cantidades su

icientes de agua; etc, S7, LA ZONA INIDUSTRIAL DE VILLAMEMOSA, 

3ABASCO. 

4 ANALISIS BCONOMICO. 

Para la realizaci6n de este an&lisis y se recurrid a diferentes fuentes

para la investigaci6n de los costos- En algunos casos se ponen i1nicamen-,e

los requerimientos nfnimosq debido a que ya en la marcha ,,Ieben ser afina- 

loB . 

A cio., tinuaci6n se enlistan los costos de instalaci6n, producci6ny etc. 

requeridos para la instalaci6n de la planta: 

TTMMENO: 2, 000 m 2 x $ 120.*" mm/

M2
240, 00c-*" 

EDIFICIOSi ( incluye oficinas, bodegas,, baños, nave de
Proceso' etc -) 1, 200 m2 x 3 716. 00 MN/

m2
860, 000.* 0

MULMLES Y ENSERES: 60, 000." 

LáBORATORIO: ( sin equipos espectrofotométricos, etc.) 120, 000.— 

H IENTAS- 501000-** 

MAQUINARIA Y EQUIPO: 

cont. ... 
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T- 1 y T- 2 380, 000. 00 c/ u instalado) 

TA - 1 instalado) 

TA -2 instalado) 

TA - 3 instalado) 

TA -49 TA -5, TA -6 Y TA -7 S 70, 000. 0%/ u instalado) 

TA --8 costo estimado) instalado) 

TC - 1 y TC - 2 60, 000.— YS e/ u( instalado) 

C- 1, C- 2, C- 3, C- 4 Y C- 5 $ 200, 000. O* MN c/ u ( N) 

C- 6 instalado) 

F- 1 y Er -2 3560, 000.— MNc/ u instalado) 

CP - 1 descarga manual) instalado) 

CP - 2 descarga manual) instalado) 

S- 1 completamente equipado) instalado) 

GV - 1 ( caldera completamente equípacia) instalado) 

TE - 1 inatalado) 

A- 1 y A- 2 25, 000.'* MN o/ u( instalado) 

P- 1 equipado) instalado) 

P- 2 equipado) instalado) 

F- 3 equipado) instalado) 

BWZRAS oon acoesorios) instalado) 

M- 1 con accesorios) instalado) 

BASCULAS 325, 00O.** TUT o/ n instalado) 

EXTRACTORES 3 5, 000 -** MN c/ u instalado) 

COLECTOR DE POLVOS instalado) 

MONTACARGAS 16, 000.— IIN c/ u instalado) 

CARRO MONTACAPGAS ( de 500 a 1000 kg) 

PIANTA DE LUZ Y SOLDADURA

TOTAL DE MAQUINARIA Y EQUIPO

INSTALACION ELECTRICA E HIDRAULICA
asf oomo tuberfa, v&lvulas, cte.) 

PARA LOS CALCULOS SE EWLEA.Rk UN 35 % del
costo de MAQUIlláRIA Y EQUIPO : 

GASTOS DE EXPEMÍENTACION Y ORGANIZACION

MATERIAS PRIMAS: 

cAFr,ilTá CRUDA - (
150 ca~/ aiío)( 1200 kg/ cirga) . 

659000' ks/mes12 mesealaño
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65, 000 kg/ mes ( 3 115- OOMN/ kg) precio en 1977) 7, 475, 000-** 

CAL
150)( 208)( 0. 28) . 

728. 00
12

CARBOR
150)( 440)( 12. 50) 

12
68, 750-** 

11202
150)( 48)( 11- 6011 . 6, 960. 0* 

12

Naclo
150)( 870)( 2. 501 . 27, 187- 50

12

FILTROATUDAS
150)( 130)( 4C,.*<') 

12
65, 000-** 

3PO4
150)( 9- 43)( 6. 00) 

12
707-** 

R20 1
150)( 1000- 2) 

12
625-** 

OTROS REACTIVOS - 
150)( 400)( 5- 00) - 

12
25, 00W* 

KMno y CO2

EQUIPO DE SEGURIDAD: 15, 000-** 

SEGUROS Y FIAIrLAS : ( por año) 239, 000-** 

PAGOS ANTICIPADOS : ( suscripcídn a la Clmara

Nacional de la Industria

de Transformaci6n. Anual) 18, 400-** 

LUZ Y ENERGIA ELECTRICA

2 240-*'% N/ kg producido)( 50, 000 kg/ mes) ; 12, 000.* 0

GASTOS DE GENF171ACION DE VAPOR

540. 00MN/ ton)( 50 ton/ mes) : 27, 000-** 

ENVASES Y EMPAQUES i para envasar 509000 kg/ mes

a) Tambores de 50 kg de capacidad e/ - 
S 80. 00YN/ tambor)( 1, 000 tambores/ mes) 80, 000. 00

b) Bolsas de polietileno ( tanto para envasar

como para uso de p"- 3,nta, 1000 + 10 % ) 

4. 00KN/ bolsa)( 1100 bolsas/ mes) 4, 400-** 

261



FACTOR DE POTENCIA CONTRATADO: 

TRANSPORTES Y FLETES: ( 3 400-** KN/ ton)( 50 ton) 

MAnTE= MIE111TO i ( refacci: nos y accesorios) 

MATERIAL LA.BORATORIOz($ 0. 10 BU 1kg producido)( 50, 000 kg) 
TELEFONOS- 

TELEGRAFOS Y CORREOS: 

PAPELIMERIA. Y UTILES DE ESCRITORIO: 

PASAJES - 

IMPUESTO POR PARTE DE LA EMPRESA -.( 1 % sobre salarios) 

PREVISION SOCIALs( Sejiwó Social, INrONAVIT y botiqufn) 

IMFU—ESTO PREDIALi

SALARIOS : 

2 INGM-IEROS QUIMICOS 3 18, 000. 00MN c/ u

2 JEFES DE TURNO 3 3, 00O.** yN 0/ U
2 CALBEREROS s 1, 000... MN u

1 QUIMICO ANALISTA s 10, 00O... M-X

1 MECAYICO DE N51-21TE171

MIENT6~ 3 6, 000. 0OMN 0/ U

11 OBREROS 3 2, 400. *' MN u

1 CONTADOR 3 12, 000. 00MN e/ u

1 SECRETARIA 5, 000.** MN c/ u

1 AYUDANT2 DE CONTADOR 3 6, 000. 0OMN c/ u

1 EMPLEADO DE LIMPIEZA 3 2, 40O.** MN c/ u

1 VELADOR 2, 400. '* DIN 0 / u
1 REPRESENTANTE TBC— 

NICO (= 0DOR) 3 10, 000.... mN U

DEPRC IACIONES g

MAQUINARIA Y EQUIPO ( a 10 agos) 

7.r,UTP0 DE SEURIDAD ( a 10 años) 

E: En~ IENTAS Y UTEN

SILIOS ( a 10 aHos) 

MIFICIOS ( PLANTA Y

Z) FICI1-TAS) ( a 30 aflos) 

MUEBLES Y W.SERES

PLANTA Y OFICINAS) ( a 10 años) 

EQUIPO DE LABOR., 
TORIO ( a 10 aílos) 

AMORTIZACIONESs
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GASTOS DE INSTALá

CiON ( a 20 aí!GF,\J 10, 7113." 

GASTOS DE EMRIMENTACION

Y ORGANIZACION ( a 20 aflos) 2, 083-** 

OTROS GASTOS ( GASTOS Vi RIOS) ( pc.-- mes) 10, 048-** 



N

COSTO DE PRODUccioN

PARA 25 y 50 ton/ mes Y 300 dfas b£ biles/ aiío) 
CONCEPTOS COSTO VARIABLE COSTO FIJO COSTO DE COSTO DE

RATERIAS PRIRAS ton USP S/ kg USP PRODUC./ MES PRODUC./ MES

8/ 50 ton 9/ 25 ton
1) CAFEINA CRUDA 149, 500- 00 149- 50 7, 475, 000. 00 3, 737, 500- 00
2) CAL 14. 56 0. 02 728. 00 364- 00
3) CARBON 1, 375- 00 1. 38 68, 750- 00 34, 375. 00
4) PEROXIDO DE HIDROGEW, 139. 20 0- 14 6, 960. 00 39480. 00

5) HIPOCLORITO DE SODIO 543- 75 0- 55 27, 187. 00 13, 593. 75
6) ILTROAYUDAS 1, 300. 00 1- 30 65, 000- 00 32, 500. 00

7) ACIDO FOSFORICO 14- 14 0. 02 707- 00 353- 50
8) AGUA 12- 50 0. 02 625- 00 312- 50

9) OTROS REACTIVOS ( KKno , 4
2 so4 *7 CO2) 500- 00 0- 50 259000. 00 12, 500. 00

FROCESO: 

a) DEPRECIACION EQUIPO 63, 842. 00 639842. 00 639842. 00
b) DEPRECIACION EQUIPO DE

SEGURIDAD 125- 00 125- 00 125- 00
o) DEPRECIACION HERRAMIENTAS 417. 00 417- 00 417- 00
d) DEPRECIACION EQUIPO DE

LABORATORIO 1, 000. 00 1, 0W. 00 1, 000. 00

e) DEPRBCIACION MUEBLES T
ENSERES 500- 00 500- 00 500- 00

f) AMORTIZACION GASTOS DE

INSTALACION 10, 713. 00 10, 713. 00 109713. 00
9) AMORTIZACION GASTOS DF, 

EXPERIKENTACION Y ORGANIZA



i) SERVICIOS

1) ELECTRICIDAD 240- 00

2) COMBUSTIBLES Y LU

BRICANTES 540. 00

3) ENVASES T EMPAQUES 1, 688. 00

4) TRANSPORTES Y PLorEs 400. 00

5) MATERIAL DE LABORATORIO 100. 00

EDIFICIOS 1

10, O( X). 00

a) DEPRECIACION EDIFICIOS

b) IMPUESTO PREDIAL

2, 500- 00

o) MANTENIMIENTO

2, 150- 00

PERSONAL

2, 150- 00

a) MANO DE OBRA DIREC3TA

200. 00

b) KBCANICO MANTENIMTENTO

200. 00

0) TECNICOS

3, 150- 00

a) ADMINISTRATIVO Y V MAS

3, 150- 00

o) IMPUESTOS SOBRE PRODUCTO

38, 400. 00

DEL TRABAJO T PRE7ISION

38, 400. 00

SOCIAL

6, 000. 00

VARIOS 2

6, 000. 00

a) SEGUROS T FIANZAS 350- 00

b) FACTOR DE POTENCIA

46, 000. 00

CONTRATADO

35, 400. 00

o) VARIOS VENTAS Y ADMINIS

35, 4010. 00

TRACIOY ( tel., papole_— 

22, 020. 00

rfa, oto.) 400. 96

0. 24 12, 000. 00 6, 000. 00

0. 54 27, 000. 00 139500- 00

1. 69 84, 400. 00 42, 200- 00

0. 40 20, 000. 00 10, O( X). 00

0. 10 5, 000. 00 2, 500- 00

2, 150- 00 2, 150- 00 2, 150- 00

200. 00 200. 00 200. 00

3, 150- 00 3, 150- 00 3, 150- 00

38, 400. 00 38, 400. 00 38, 400. 00

6, 000. 00 6, 000. 00 6, 000. 00

46, 000. 00 46, 000. 00 46, 000. 00

35, 400. 00 359400. 00 35, 4010. 00

22, 020. 00 22, 020. 00 22, 02J. O0

0. 35 19, 917. 00 37, 417. 00 28, 667. 00

2, 083. 33 2, 083. 33 2, 083. 33

0. 40 20, 048. 00 10, 024. 00

cont... 
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d) SUSCRIPCIONES Y CUOTAS

TOTALES

1, 334- 00

163, 617- 15 163- 80 287, 834- 33

De donde los costos de produoci6n para, 

50 ton /mes - $ 163- 53 KNIkg

25
ton /

mes - $ 169. 28 MNIkg

1, 334- 00

8, 176, 239- 83

1, 334. 00

4, 232, 037- 08

moneda nacional

Con los datos anteriores se grafioarg el punto da equilibrio para la planta propuesta, sabiendo que el pr 
oio de venta en el meroado es de $ 210. 99 MR/ kg ( inoluido el 4 % de Impuesto Sobre Ingresos Mercantiles), de don

de: 
0,1

50, 000 kg X 210. 410 - 10, 50OPO00-** - 4 % 10, 080, 000. 40 MN de ingresos

25, 000 kg X 210. 00 - 59250, 000-** 4 ' - 3 5oO4OoOOO."* U* de ingresos

Para 50, 000 kg/ mes los gastos son $ 8# 176, 239. 83 NW

Para 25, 000 kg/ mes los gastos son 2 49232, 037. 08 MN

Siendo el costo fijo en ambos casos - $ 287, 834. 33 MP

Con estos valores se hard la gr4fica # 4. 2 , en la cual es lee el punto de equilibrio. ( 3 1, 500, 000- GONN

aProximadamente). 0 Puede ser oalculado mediante la Mrmula e

1~^ 

COSTOS VIJOS COSTOS PIJOS
1 Da1u - — 

m

1 - 
COSTOS VARIABLL3 £ G.ASTOS TOTALES - COSTOS FIJOS) 

VEPÍTAS
1 - 

VENTAS

1, 320, 340. 96 NK/ mes ( 0 ses el punto en el cual los gastos son iguales. a los ingresos). 



ESTADO DE PERDIDAS Y GANANCIAS

0 ESTADO DE RESULTADOS

PRIMER M -ES DE OPERACION) 

VENTA ( 50, 000 kg/ mes) s 109080, 000. 00

menos: 

COSTOS Y GASTOS 8, 176, 239. 83

1, 903, 760. 17 1, 903, 760. 17

UTILIDAD NETA 1, 903, 760. 17

menos: 

IMPUESTO SOBRE LA = A

segdn el Art1culo 34 de

la Ley del Impuesto Sobre

a Renta, igual al 42 % de

la utilidad neta) 799, 579. 27

Py-PAPTO DE W-rIL'-FDLT3ES ( 8 % 

de la utilidad neta) 152, 300. 191

951, 880. 08 9511880. 09

UTILIDAD REPARTIBLE 951, 880. 09

RENTABILTDAD

SOBRE GASTOS
1 8810 - 

0. 1164 - 11. 64 % mensual neto. 
1. 71-, l 7, 239. 4- - 

SOBRE CAPITAL - 
251' 880* og - - 0. 3136 - 31. 36 . anual neto. 

36, 420, 000. 00

0 sea que la inwersi6n se recuperarg en 3. 19 años, o lo que es lo

mismo en 3 aflos 2 meses aproximadamente. 
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ACTIVO

CIRCULANTE ( CAJA Y BANCOS) 

para 90 dfas de trabajo) 23, 975, 250 -- 

PIJO

KLQUINARIA Y EQUIPO 7, 661, 000.— 

EQUIPO DE SEGURIDAD 15, 000-- 

E ERRAKI ENTAS 50, 000. 09

TERRENO ( PUNTA, BODEGAS, OFICINAS, oto) 240, 000 -- 

EDIFICIOS ( PLANTA, BODEGAS, OFICINAS, eto) 860, 000. 10

MUEBLES T ENSERES ( PLANTA, OFICINAS, ate) 60, 000.— 

EQUIPO DE LABORATORIO 120, 000.** 

9, 026, 000.- 0 CAPITAL

SOCIAL - 36, 420, 000. 09

a sean 36v420 acciones al portador

DIFERIDO
d. $ 1, 000.** NIF */ U

SEGUROS Y FIANZAS

GASTOS DE INSTALACION ( MOTRICA, 
RIDRAULICA, oto) 

GASTOS DE EXPERIMENTACION Y
ORGANIZACION

FACTOR DE POTENCIA ( CONTRATADO) 

PAGOS ANTICIPADOS

2 69

239, 000-**/&— lelg

2, 681, 350-** 

500p000-** 

25, 000. 00/ anuales

18, 400-** 

SUM DEL ACTrVO

AA63, 750.** 

36, 420, 000-** SUKA DKL CAPITAL 36, 420, 000-** 



C A P I T U L 0 V

ANALIS IS T CONTROL

D E CALI D AD

El control de calidad es un oonjunto de eefuerzos efectivos de los

Lferentea grupos de una organizaci6n para la integracién del desarrollos

il mantenimiento y de la superación de la calidad de un producto, con el

in de hacer posibles la fabricación y el servicio a satisfacción completa

si consumidor y al nivel m¿ s económico. 

En la frase " control de calidad«, la palabra calidad no tiene ur si,, 

lficado popular de Ojo mejor" en sentido absoluto. Quiere d, cír %ejor pa

ii el consumo, dentro de ciertas condiciones 0 estándaresO. Estas condicio

De son: 

a) uso real. 

b) Precio de venta del producto. 

Ii- calidad del producto debe considerarse como aleo que tiene rela— 

i6n con el precio del mismo. 

La palabra " cort= l" representa un instrumerto para uso de ejecuti~ 

Ds, y encierra 4 asPectos: 

i) Establecimiento de est£r.dareB de calidad. 

ii) Ertimací¿n de la concordancia con los estárdarea- 

iii) Acción cuando se sobrepasan los est¿ndares. 

iv) Proyectos para el mejoramiento de los estárdares. 

Se han seguido en la i-ndustria algunos métodos de control de calidad, 

or muchos afloj. Jo ruevo en el enfoque moderno del control de calidad es. 

i) La integración dentro de un programa administrativo general de
ctividades. 

ii) La adicién, a los métodos de pruebas de tiemro en uso, de nuevas
nologfaE, dcl control de calidad, que han sido encontradas útiles con r_ 

ación al problema de ir. confiabilidady enfatizando la importancia del cli— 

efio del producto y la precisión en Bu fabricacijy. 

El control total de la calidad es un auxiliar, no un substituto de

os trabajos de disefio, ni de los buenos métodos de manufactara, ni taL-po— 

o de la acuciosa actividad en la inspención, Biemp" requeridos en la prn. 

ucci6n de artículos de alta calidad, como es el ca£o que nos incumbe - 
La diferercia en el ata=jue para un prooeeo de fabricaci¿r er maza, 

ompar2,do cot la producción en lotes o fracciones ( como em el caso de la
nvesti(:aci¿ri a nivel laboratorio 0 planta piloto), es que 1& G activi&`¿es
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d-91 rOntZ01 de culJdad en el primer caso se coretrifie 0, 1 roduetc, enp  t

to : lue en segundo, la atenci6n es fija en el control del mismo proceso. 

Los detalles de cada programa de control de calidad, se deber, ela

rar de modo que satisfagan las necesidades individuales de cada planta. 
In4dul-1 4 " 11 4PliO,'Ici6n del cOntrOl dZ calidad, es el control en el sit
micmo de la producci6n, durante lo£ procesos de diselo y manufactura, d, 

mR" era que ete impida calidad mediocre y el tener que corregir mala Cali, 
después de haberla producido. 

Los beneficíoa del control de calidad son: mayor ca7idad de disel, 
producto, reducci6n de costos de operaci6n, reducciSn de pérdidas, mejo: 

m4-.! nto en la moral dal trabajador y reducción de tropiezos en la lírea t
producci6n. 

Los factores que afectar la calidad de un producto pueden díVidir- 
en 2 grupos# 

El tacnoISSicos máquinas, materiales y procesos. 
i-4) El humano& operadores, jefes de taller y otro personal an la C

PaHU- Este es el más importante. 

01 control de calidad encuentra cabida en todas laz fases de los i
CUSO3 industriales, er-,Daz: indo cor, las sareníficaciones impitestas por el

gofio$ el crEPnbl9t hasta el emraque y ervio del producto al cor s, z!, itdor. 

IX -2 tareas del cortral de calidad son: 

i) Control de nuevo diseño. 

ii) Control de rocripción del mate, -¡al. 

iii) Cortrol del prodi-t-, to. 

iv) Estudios especiales del proceso. 

Loz implementos del cortrol de calidad Jncluye-1 métodos estadístic

Mítodor. ar.alítícon, etc. 0

Todo PrOSrt1mu de Cr5ntro1 de oalidad debe disfrutar del apoyo decid

10 cic Parte de los Más altos directivos. Si el apoyo es debil o inrierto

es muy problemático que el reeto de la orgw..izací6r la acepte y cumpla e

con t--01 del proyecto comprende el establecimierto y la especifi
cijn le lo que se requiere sobre coF; to de calidad, aficienciaz do calida

y mermas de confiabiliUd de la calidad de un DrOducto, írcluyendo la el

m- naci¿n 0 localizaci6n del origen do posibles dificultades er. la calidn

wite3 de que se inície la prOduccidr. formal. 

El zontrol del material adquirído, comDrer.de la recepciSn y almace
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miento, i. lor; más económicos niveles de calidad, de sólo aquelloa productos

cuya calidud esté de acuerdo con los requerimiento& de lao especificzcioneu. 

El control del producto comprende el control de los productos or el o

rí¿ren de su producción y durante su fabricaci6n, y durante su aplicwción en

el servicio, de tal manera que toda separación de su calidad con respecto a

las especificiiciones, puede corregirse antea de que. se r—oduzcan ruevos lo— 

tes dwfectuosos. 

En 1F. industria farmaceútica, y especificamerite en la de los alcaloi— 

des que nos involucra, el control analítico es riguroso y exacte, por lo

que en el anteproyecto de una pl¿uita de tal naturaleza es de vital importaz 

cia el renglón analítico como implemento del control de calidLd. 

5- 1 PARITIS DEL PROC: SO JE PITINiXION DE Ckl-'E17)L QUE 11ECJIEREW COETROL = U

LIDAD. 

Para las condiciores requerida -s en el presente trabajo, dividiremos el

control analítico en varias etapas, a saber* 

i) Control de materias primas. 

ft) Control de productos en proceso: licores y- criEtales. 

iii) Control de producto terminado. 

r 1. 1 XIMMI.¡LS PRIM -S. 

lizadas ún el proceso de refir-zci6n pro— Entre las materias primas uti 

puestoy la mU importante es, por supuesto, el crudo de cafeina prove,>,Jente

de procesos eztractivos. Pero co importarte que los otros productos utiliza

dos como auzziliares en la purificaci6n de éstos sean tambi¿r U una natura~ 

loza y constitución constante, que gurantice un uso adecuado y eficiente. 

De acuerdo a estas coiiL-idcraciorica, las especificaciones que las Ma-terias

primas deberán cumplir cona

1) CRTUDOS DE CLITM51, 

Los crudos sor, adquiridos en el mercado en función al conterLido de

alcaloide -lue éstos corterit;, por lo que una parte import,-Xto del control

de gstos es una ancilisis de pureza. —'sto es generalmente realizado tarto

por la pz;.rte compradora coro por la vendedora, y en ocasiones se requiere

de terceríaz;, o & ea w¿alistas iyide,-wr.dierites, cuya determinación ce mutua~ 

mente aceptada por las purtes en la trancacción comercial. En gczieral, rue— 

de afirmarse que, por converiog los crudos no deben disminuir de una pureza

prcvi¿-me.r.te estiplulada ( normalmerte 80 1,15) j & o pena de cas-tigos e., F- 1 valor
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11 -culado. 

zta - l" mll^ ficaci6r ez d3 irt--r-t, - om- rcial, pero también consti

la base del tr%t= 4-- rto zWg9 estos crudos eberán recibir Zra que, como

hemos v'!<!tos ro tolos loe ,— idos «riirib<,n irM.I. L1 tra.temiento, sino qun, F) Y 

furc¡ 45r. del conteri.do del cilcilo-;.d3 Ce rer~liza el de Materiales re- 

c,ueridos. 

Sin emb= po, ?- 2, 2más necesario para la seleCC46- '-, lar cor-' tcier-cz

del proceso el conocimier+ o de ot-rz,3 car.,- tcT! Ptic--is de los crudos, como

son: el mátodo 4: tractivo emplejdo para su obt- rciór, ya que como hemos vis

to la naturaleza do se " a efertada. !.rr, ndener.tg por el - ulve- t- em-clea, 

do en su el tipo de impurezas que 4stos conterTa"; el corterido

de hlimed d y, más specificamente, ol contenido de sales ( focfator.) y matg- 

ria colorida soluble, que constituyen parlmwrtros import-antAs a determitar- 

por los t4cr-ico-z riel proceso. 

Para un exacto an- lisis de estos parImentros es sumamente - 4rDortpnte

el metodo - le muestreo lue so utiliri, ya , 1-1- la muestra sujet- a lo- uráli- 

sis d.,,3ber _ r rp,,Dre,, ertativ L de todo el lote er intixdio. E3te muestreo de- 

berá entonces incluir muestr2s períf4ricz-s y rentrisles . le los sacos en los
cuales son Cen,;rnlmep.te envasados los crudos. YO T" ncr- wrjo M,_p9streer to- 

do' 3 y cida tino de los sacos, salvo Pi caco de consistir :11 lote pr, una reme

ea adquirida a un nuevo Prove-2 lor. Generalmente se mue6trma una parte signi

ficativa del total; asís Dor c.ade ! On qe miat!? trean de 18- 20 en

forma aleVItOria. Para ello se utilíza un muestreiudor adecuado-, se m9zclan

lue" las miestr s, con 10- 25 9 Por saco milest--" nt ,- 4. tan o moler pe - a no

que errore.s en la medici6n

de la pureza. 

La humedad - c detNrmir-a primeramente por simple de3ecaci6n a tpmDera- 
1

tiara adecuada, durante ün tiempo _,decuado. Posteri-armerte ge realiza ur- ant
lisis del típo de impureze.s ( 4r.solubles por solubilizaci¿n y filtracift; so

lubD-c r>or diferi- cia con el contenilo de alcaloWe, en un anilisis ::Ldecua- 

do; color Tior turbidimetrTa o absorciometría.). El cortenido de sales re !; 3

termina independientemente. Los m, - todos a-- rllticos recomend.-I.dos se deirri— 

ben más adelante. 

11) CARBON A.CTIVADO PLPA LI —DSORCIOY. 

Este carb6n decolorante es muy im,)ortzrtc n el proceso, d. do qu. 

cu furció'n Ps eliminar el colqr y las implirezas solubles, por..lo que debe

una buena eficiencia. Ta hemos hablado que P-tra que ésta sea 6p- 

273



ea, deber:£n cambirars, los factor2a cantid d umpleada por kG de ? lcaloidv, 

i2po de reacción y temperatur. de rf.,acci6r-; pero, además es reepenrio lue

carb¿n empleado cilmpl-- cor. los - e--Iu-iaitos prefilados de calidad. Para el

ceso se ha escoGido im carb6n activado de madera puro, de carácter £cido, 

polvo fino, totalmente seco, de color ne¿ro, iriodo--O, insípido, libre de

teria arenosa y cuyas eBpecificaciones comerciales son. tamZo de partIc-U

de 200- 350 mall—i densidad de leche seco 0. 336 a 0- 432 gle=3, con diáme
de poro promedio de 8- 30 1 ( cm- 

8 ) 
y con Irea- superficie de 1000- 1500— 

Ig. 

Para la constataci¿n de estas característica-sv se recurre a los análi

a de color y pff de filtrados de soluciones tr--tadas con 41, de Doder de

oloraci¿n, cte. Parzi la d9terminaci6n de los paximetros de rpacci6n se

ruirán los métodos recomendados en el capítulo III. 

III) CAL PARA LA = TICTON. 

La cal empleada en el proceso deberá cimplir cen los siguientes

uisitost

Deberl calfr-tarse en unos minatos cuando trztada con la mitad de su

o de agua. Deberá formar una cr--ma. su.-.Ye. después de' mezclarlz con 10 ve- 

su peso de LLffia; esta crema no deberá contener m6,9 del 10 1% del peso o- 

inal en ¿ rumos que no pueen a travile de unz. mella. fina, y la a--yoría ac

es grumos dQberán ablandarse en un tiempo de una hora. Contener un m6xi- 

de silicio, ftido de fierro, &xido de al= irio y drido de ma£7jesio, ac

cada uno. 

Bn general, puede tomarse los siguientes estándares para el uso de

OR) 2 en polvo, como defecante: 
Ca( OH) 2 disponible 97. 0

Ca0 equivaler -te 73. 43 % 

Caco 3 2. 04 % 

Cao total 74- 57 % 

Silicio 0. 40 % 

Oxido de Fe o. o8 % 

Aluminio 0. 17 % 

Magnesio 0 . 17 1,1

so 3 0- 059

Pérdídas por ignición 24. 47 " 

Finura 300 mesh

rjeber;ín real¡--ar--3 -, irueb c de re.(,u rimi,,)ntos de defecante, de acuerdc
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P- las t Scnicas descritas en el capítulo 111. 

IV) ACIW FOSFDRICO. 

El uso de ácido fosfórico como auxiliar en la defecación, es f1u

ci6n del contenido de fosfatos en los crudos, por lo que deberá ser basta

te puro. Disu,31to nr- agua destilada para formar una solución cuantitativa
recomendándose 1 ! q, 

es preparada bajo las siguientes normasa 93 g de H3 PO
en 1, 000 m1 de 9.T-. destilada, titulada con solución 1 17 de Na0li, usarriO

molftaleSna como indicado= ( vire de incoloro a azul) banta un TOT de aprox

9- 7, t-?Piendo en cuenta jue 1 ml de sol. 1 N de ] TaOH - 0. 049 3 de E 3 PO 4* 
El R3PO 4 totalmente puro debe cumnlir con las siguientes car--cte2:>Is

ene: 

E 3PO, 75. 68 15

Tosfatos COMO p 0, 2 54. 73 % 

Tierra menos de 0. 03 % 

Plomo 3 ppm

Arg ' nico nomo As2 03 0. 2 ppm

Fluor

Color tr=-?n: rente acuoso

V) ET ITTPOCWRITO WE SODIO 0 CAWIO. 

Como apente auxiliar bl!arqupn.rte, cl hi" ociorí,to je sodio, 0 ¡" e - 

TO el de calcio, es encus%ntra. en la foi" n 39 una sol . vici6n diluída ( genera: 

mente al 12 %), pero también se le puede adqu rir en la forma sólida d9nor

nada Sueroblano. En el primer caso, la solución comercial es de color amaj

llanto transparente, con ligero olor a cloroy mientras que en el segundo z
trata de un polvo blanco granular o en ese- nas, el cual puede ser aRadido

directamente, en la proporoi6n adecuada, a la soluci1n a blanquear. El mux

jo de tel agente ha sido desorito con mayor detalle en el capítulo = 1. 

VI) FILTROAYUDAS. 

Se utiliz¿¡xán tierras diatomáceas, que son corazas salíceas de d

versas diatomáceas, especialmente de los g6neros Gallionella, Melorisa, N£ 

vicula, Synadra y G,,= Dhonema. Son polvos blancos voluminosos, de orígen ar

mal, fo- m,-- do- por «.:;ílice de alto grado de Tn7reza. Pueden absorbe= r.- roxímz

d -men -te ', v3oca zu p,, co 1-3 :; c llaban contener más del 15

11. 
de hun

d. Debnn dar un incolo-ro y reutro al p T>,- 1 tor -M -- gol en=, 710 - e

hierven con 50 ea de agua destilada 10 g de ellos, ror 10 min; 5 ce de e<: 4

ltrado tratados con 5 gotas. de ferrociwitro Dotá2¡ co, no ae' b-..,m " oducir

01oraci6y1 ZZILII, -¡:-- n '': ¡" d'¡ eio de T ilPs férricr s solubli!«9. idemís, 1 z  
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tierra diatomácea, con 25 cc de RC1 diluido, no dzben dar ofervesc-?roiz, 

signo de ; zrbon.-tos. Firvierdo la mezcla por 10 ming y filtrando, el filtra

do no debe dar nína--ma turbidez al aizreigar aliprizr.rs got t- de BaCl indioio
21

da sulfaton. Por lo gereral, ve recomienda conservarles en un lugar -!lico

en recipiente hera4tico. 

VI!) PEROXIDO DEE HIDROGE1-0. 

Se utilizará eoluci&n de peréxido de hidrdEeno al 50 %, la cual

tiene las siguientes característicasi líquido incoloro, tr,-,ispi-,.rente, le

densidad 1- 57, menos dol 0. 1 , de saleo disueltas, erva.sado en. tambos de a- 

luminio o Dl-Istico. Peligro en su manejo. 

VIII) SOSA CAUSTICA. 

Se recomienda oomo basificante y precipitante. La calidad comer

cial, en escamas, de color blanco, de 98 % de pureza es bastante aceptabl,3

para los requerimientos del proceso. 

IX) AGUL DE PROCESO. 

El agi2a empleada en la planta, principalmente para recibir o disol

v£r cafeina, deberá ser límpida, inodoras incolora, neutra o ligeramente c.1

calina, "hlr--icia y -7 zeilta en lo más posible de metales pe—ados. rl agua do la

vado de los cristales de 2dsorciór, que son va bastante in-reOs, deber! ser

previamente tratada con intercambia,A.ores de ionp- o con adsorbe-ntze. 711 a— 

gua de la caldera deberá ser ip;ualmente tratada, para evitar incrustacionn— 

Z) CIOROFORMO. 

El cloroformo 9610 se utilizará en el proceso como auxiliar Dara

la <SDtíma recuperaciór del lcploide adsorbido en el warbén activado

exhausto. Awrjue este Iltimo tratamiento puede ser realizado = la planta

propueata por medio de jia, caliente acidulada, para ro incurrir en gastos

excesivos de equipo y provocar innecesaria complejidad al proceso. El elon

formo requerido para una extracción con solventes, si se utilizara en la- 

pl= ta, serías incoloro, de olor penetrante, densidad 1. 489 a 20 OC, punto

de ebullición de 61. 2 OC, con menos del 0. 5 % de a,—,; guaxd- do en recipien

te- cerrados observando medidas de 3eguridad, ya que en t671,co

cuanflo e! D inhalrA.o. Se volatiliza rápidamante a temperatura ligeramerte su- 

perior a la del ambicnte. 

XI ) 112SO4 INDUSTRIJU DE 98
Solución If color -ámbar 6-risaceo, fuertemente corrosivo, que debe

rn. ser manej-_¡ o ., on mz: ximn.a prerauciones, especialmente al aZadirla agua

e licores ¿fr. ii e la re, ociJn de solubilización del ácido es sujuamerte -¡, o- 
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19ritO, Y exOtl-rmicI. Se utilizarl exclusiv,--.meilte en el proceso como neutral¡ 
zazite de. 03: Ctlaos ? cal en las soluciones dgfec--<í is, as! como ajente acidul

z-tnte de la solucijn 4- ixtracto de loa c..--rbonos y tortas de cal. 
XII) MC

4 * 
S61ido d, color violeta- obscuro c:<7i- - 2 zo de brillo azul acero, 

m1s soluble 3p aL;ua - z mayor Dero generalmente insoluble ( 1 g d - 
Y24PO 1, 112 ^ c ^- de H 0 e. 2 5 0 C ) . EE 1 IWnO 4 téCniro, es de una pureza de QQ a

1

o rSo', Teci, velo V - Y,10 y Na3trO59- 5 ' 1 li",ramn-rte imvirific- = Y.) r mno, 

Se recomienda en recipientas h-irm4ticoj y obs9rv,,; rignros— m— Hdw

de qq- 1r4- 1_- d 1,31) i. -4o z. , 7^ — iMn muy 4>- tet-z oridante. 

5* 1 * l - 1 <- TODOS Y7' - IJI.LT91'3 P.' W WS LtTTTIAS PRITIU.S. 

CRM)00 ' DF C- 1.1isin. 

A) Humedads

st' ' 0131 — 1 —— stra de 25 g de e= udos en un criTtt liz.Ldo:r de vi
drIO rrevi5lme-,Ite *' I dO, se llevIn a Ecluedad r 105 OC durante 2 h. Se gn- 
frian er. tm desen-idor t, sgn. Se reporte, en % de humed:nd. 

3) Contenido ¡.-q ineolubl—3i

Se disu, lvpr 25 g dp crudon en 75 g de agrua c_-jien~ 

tA, se filtrar lu- go -=!n ( a tomperatura de abullici6n sobrz n-4i)-:zl

filtro or 14- ltroayudaju ( 5 i.) previ, m Dnte pesados; se lavi Derf-ictamente

con naliente y se mr^ por el filtro. Dcenui1s se toma este con los re- 

E± d,?os irvol-ible.9 y se llc-: -- seTaedad nor 4 h a 80 * c, j hasta que ya no

rl5f3rencia de peso. Se reporta en g de irToli,'blez/ 100 g de
erudos. 

C) Ptiriz-n le los

Para la determinaciJn del contenido de cafe4'na en los crudos o

xisten dif-arentes métodos, generalmente b--zr%d.os en la 2- trzC,:,¡6r del alca- 

loide con un solvz-nt-, r-.qiida de un anilisis por A,?, qtruccí6n de la molicu- 

la y detormin.-.ci6n de 1 contenido de ritr6g,no, por métodos titulométricos, 

método que ce co-noce como MXtodo. Builey- ándreur modificado; pero tambi5n

puede rcaliz-,roe onte análisis por abno- ciometria de una soluci6n del alca- 

loide, comD.- r- de con una soluci6n pr.tr6n o una curva standard ( e: Zte mitodc

Fe enuncia- con mEt,- or detall" - in el = llisis dei g.olarione-z del _Acalcide), 

tro método empírico de arálisis, utiliza subacetato de plomo 7 Carb¿n acti- 

vado 1:.- ra' la eliminaci¿n de las impurazas de los crudos, ej, un Droceso acuo

so, e- jr-tido fi! una recuDeraci6n del alcaloidp -por filtraci6n cristaliza. 
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i&r y de,-,- c2,ci6n de los licores residuales. 

Método modificado ( m6todo oficial de análisis de la

OAC, y de la HAG). 

PrirciDio. El-iminar la cafeína de una solilei n acuosa de cafefna cru - 

a con H2504 con cloroformo. DisgreE¿:-r la cafeína, de acuerdo con Kjeldah1, 
espués de evaporar cl cloroformo y hacer una detnrmin?ni6p

el NE3 r.,,,.idual. 
Aparatos: Apar- to Kjeldah1 de diagregaci6n; destil--dor ñe vapor para

a determinaci6n de ritH- eno; píe7a de destilaci6n Twi:E.selmann; agitador; 

mbudo agitador de 250 mi; mntraz estecionario, matraz aforado, pinetze, bu

etas finas de 10 mi. 

Reactivosl Cloroformo DAB 6 o analítico; E2so4 conc. rara análisis so
uci6n al 10 - de F250 4 ( 6 mi de Er5>S04 conc. + 90 mi de agua destilada); 

ombinaci6n selénica de reacci6n, de acuerdo con 1,fieninger ( VO4IN12504/ SO)! 
oluciér 0. 1 IT de na0l:r; solucién 0. 1 r de H2SO4 ; solucidri 10 1- de Na0li. 

Preparaci6n de la muestra& La muestra de cafeína cruda ( 100- 200 r) ! Re

nele ba9ta q7ue q7nede fina .- se mezcla completamente, a mano o usando -un

esclador. Se diBuelven 5 g dp dich2 mu- Ttra en un matraz aforado de, 1000

1 con unos 800 mi de agua destilada, calentando y 11.3.ego se en- 

ría y se le agrega, aT-,a d. stilada hasta el aforo ( a. 20 OC). Las ím-D= ezaz

rsolublos que se presenten, se separan de la - oluci6n yn cr el fondo o

r la superficie de la misr¿.. 

Se diluyen 50 mi de ezt,, -?olución original coy, a- ti:i destil. da h-- Ct-- 

50 mi de soluci<Sn, de la cual se .- nlice-n 20 mi al an£ lisis ( correspondien- 

es a 20 w_- de cruda). 

Elaboraci6n y disgregaci6ni 20 mi de la soluci6n de análisis son pípe

aados en un embudo separador de 250 mi, que contiene 30 mi de i -gua destila

a Y 5 mi de soluci6n 10 % de E2so 4 * Se hace la extracci6n 6 veces con 35

1 de cloroformo; se rnen las fases de cloroformo en un matraz estacionario

500 mi Y re evaporan unos 20 mi, usando la pieza Tuisselmann, sobre balo

ague, después de agregar 2 6 3 perlas de vidrio; se lava la soluci6n cor

roco de cloroformo en un matrr.z Kjcld-jhl de 100 mi y se deja evaporar

ompletamente sobre b---ao dz agua. Se agregar unos 0. 2 g de la combinaci6n

elénica de reacc! 6n, así como también 3 mi de H2so4 concentrado, y se colo
a, el matraz de Kjeld-thl Bobre el 9,p.--r--to de dis¿regaci6ri. Se ajusta el ter

ostoto tl 7.p- rato n 60 PC ( o se oontrola la temperatura del equipo si se
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enrece de aditamen-to el4ctrico) y ze calienta la soluci6n disgregada dur- n- 

t-- .zr.a hor: . : Yospu,)ls, la solli, 16n leb- eqtar ., lara e incolora o liperamentE

verde. 

Determinacidn acídimétrica del nE,& Ahora cje prepara el rpcipiente, d< 

sificarlo 5 m1 . 4e solilet6r 0. 1 - Y dn H) So 4 en w. mztraT 12-rlenmeyer. Se le a. 
gregar qotas del :Indicador de mezcla !: o. ' Ce Baker ( o rojo de metílo) y

se diluye con agua destilafle ha7,t,- t-r- r 10 ml. Diezo re lava el matTtz ¡ e

evaporaci6n del destilador de vapor de agua con le soluci6n destilada. D3=- 

ivuds se coloca el recipient- con E2so ft. lebajo del descenderte, 

ZZ 1-- -- uean 15 ml de solucí-6-n al 10 '%. d3 7,iOTI ( 10 Y) y so lava otra vez. 

1: 1 Y01,7men total rr3sente en el dectilador o matraz de no d- be

excedez- de 90 ml. La 11wrz 4 el e= budo se oierra ínnodíatamente y se conduce

el vapor de agua a la solución dísgregada neutralizada. Está terminada la

destilacién con el vaDor de agua, cuarido haya un total de 180 m1 de solil- 

cién P -P. el r,.-,riy)iento ( o scar eres 7 mir). Se Wiita el recipiente, 3 

el tlibo éle in+-oduccién, se agregan 2 ro+ as más de indicador y se titula la

Boluci6n con so.Luci6n 0. 1 Y de EaOH ( con buret:i fina) harta el víre de co- 

lor verde ( tinte rezado si se -, s6 rojo de matilo

Determíraci6n de la componente imaginarina Con la compo--, te

ri2 no determin= las subst--ncias volátiles del vapor de agua, que corzuman

acido o noza, las cuales llegan al recipiente junto con el ZH 3 durar -te la
destilaci&n; - a que algunas substarcias intercambian dem-asiado o ,) eco n3 y
hay que tomar en ci).enta esta componente imaginaria o blw-rco en los cálculos

Para ello se efectda en forma paralela la diggreg--ci<5n Kjcldah1 sin

caíeína. Esta se neutraliza 3n el aparato con so3a y se 3pstila con vapor 1

agua a tu- reciríente con ácido sulfúrico - lvego se titula con la misma so - 1

luci6n de NaOH 0. 1 N. 

Doterminaci6n del factor. -- 1 fictor ar-lilítico -lo m-jdici6n de la solu- 

ci<5n 0. 1 r, del R,, S0 4 debe ser = evisado v:,.ri--s vDc2-- rara llavi-T el oont-,ol

or - : r,/j&hr) . J- ulplo por el m4todo del 6xido marcuroso de Jande

El factor análitiro de medici¿n de la solución de " 2SO 4 debe deterr4- 
n= se 2 veczz en cada análisis de cafeina. Para tal efecto ie nrw.-! unos 5

m1 de soluci6n de H2 so4 correspondiente y junto con la soluci6n de KaD! 1 se
titula contra el de mezcla. 

Cálculos i % cafeína- pu=a - Jár, 
1 - BF2( 4855xIO-

1 )-
7/ rw?( 0. 02) 

Dondes F = 5 m1 -` e gol E - 0 ?
s/

C
2 4* 

A - w1 de solucí6n 0. 1 N de raOR en la determinaci6n do la
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compon-inte ima¿r_'naria. 

m1 r19 tzolile tín 0. 1 1: - le PaOR en la determinación dP caf2' 

C = m1 de soluci6n de soBa en 1L det. del factor. 

12 2 ' factor anal1tico de medición de la sol. 0. 1 ' 1, de FaOR

p
S - 

factor analítico de medición de l_- sol- 0" " de E2so4
VY = cafeína cruda en la balanza, en g. 

cafeína X 100
cafeína pura en seco = 

100 humedad

Las Druebas r--aliz,-,d.-3e a los e-- u1.0s HAG ( 84 %) Y OF ( 69 5.) fueron Tea

lizadas bajo este método. rste pued- licar— también para productos interne- 

Uos. 

METOW Dp ky.ALISIS Cor SUi CET.LTú Dñ pWyo y C-kRMIT LCTIVAM

Este m5todo es útil para pruebas de pureza o para determinación de ¡ m
purezas ( por difer-n!ncil-). 

Yitr.d:- monto. Eliminación de lz;,s imDu.Tezac -;- ima s; oluc! 6n de crudos

por defec-,.ci6r, cor Ttbacetato de plomo er medio ácido, 3eE.nida rie una a- 

sorci6n con carbón activado para mr5xim: t clarificación -y blanqueo, terminan - 
J

do con Ira desecación del licor pr..re, la obt9nci6n de los cristales. 

T -'c -¡ c_: Se disu,,1:v- n 10 F,- de crudos Fr- 100 m1 de a6-ua destilada ca - 

líente, y se tratan luego con suficiente cantidad conoci.4P:. de szubacet-, to de
rlomo, bar ts que no haya precipitación ( normalmente de 1 a 2 sramos) Se de- 

jan sodim(-,nt-ar los Iodos y se filtra en caliente. Se redisuelven los lodos
en 50 mI de agua destilada caliente, se vuelven a filtrz-r, ge lavan con 10
m1 de agua caliente y el filtrado se une al primeramr-.nt obtenido. De-?pu5s, 
consLjrvz-ndo la solilr-i<5n caliente, se acidula éct:l con solución 0. 1 14 de

E so o burbujeando E S, h- t-. la total 3líminación del plomo como FbSO 0
2 4 2 4

PbS. Se neutr-.li?a el cyr' rO ' 11 Icido con solución diluída de sosa hasta pT-r
nnlvtro, y se trata luego con 1 g de carb6n activado, Oejándose en ebrulli- 
ci(Sn Dcr espacio de 30- 45 min. Después se filtra en ea-liente, procurando
7, 1e la Pliminnción del rar'.Zrk sea completa, > ara lo cual puede auxiliarse

Jaq. Se concental filtrado con filtrO2~ ra el filt-rado as! obtenilo baEta

obtrrer A, 0 m1 aproTimud-.m- nte. S- 9 por enfrí=.iento, se filtrail

lop Criat, les 7 e 1, v_, con 2Fue f" a. ri "pr!! A, Io - n t  ta

de ruavo - en el c2rb6r _.mple, 10 al rrinciDio y 3e vuelve a filtr-r, y r— 
er-lo C. loq r-Istn!l4nos z -'- toR con

timo se 11, vi Z, jurt- sólido. 
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los cristales obtenidos previamente, '-- cados en la estufa Por 4 h r 80 Oe.. 
Se msIn Y se rciporta como$ 

cafe:fne - 1 de cristales obteridoz Z 100
ir de crudoe alimentados + 0. 03 ', f le 1? tdsorcidn

en el O-arb6n. 

je considera que ' le. rste" ci6n de OpfeIna en el carb6n Ps de 3 % en DI
so ¡. el cL-.rb<Sn empleado, - 01, diendo chec rse esta i1ltim¿-. usando cp.feIna US p en
12 neleorción en la misma cantiord. (." áfica i!o. 1 ¿ el e- ip. III) 

D) Determinaci6n de fosfatos en los crudos. 

IP' tinrlamnntol Extracci1n del alcaloide con cloroformo y arIl-Ist9 dil

contenido de forfitos en la soluci6n residual como úirofoTfTto de mcg -necio. 
Técnica,¡ Se li=iviar 2- 5 g de crudos de Pureza conocida con clorofor- 

no a 25 * C ( 105 m1 de cloroformo en 3 porciones de 35 m1 oada una) hasta --- 
got2miento del alcaloide, filtrando al vacío. To0s 4'± ltrados se di- 

suelven en 20 m1 de agun d.estilz:IrIE valiente, después de ser pesadoz. Se tra

ta esta soluci6n con RC1 diluido, con 10 m1 le < oluoi(5n satixr'z da de clexuro

de amonio y con gxc eo ñ9 mI%ola maip, goiana, preparada disolviendo 55 & de

olorm-o de magnesio rristalizado y 105 í; rla cloruro de amonio en agua li Te- 

ramente acidulada con EC1, y llevando el volumen de l- soluci6n a un litro. 

La soluoi6n aci tratada se calienta casi a ebullici6n, y se va ad-Jicionaundo, 
gota a gota y agitando, soluci6n de ls7H

4
OR al 2 %, 11-^ sta que se produzca un

crecipitado cristalino-, si el ' or9cipitado es amorfo ( aspecto lechoso
1 

e la

coluci6n), se redisuelve con EC1 diluido y se repito la preoii)itaci6n. T7na
vp7 obtenido el Precipitada, se deja enfriar la soluc dng se adiciona 1/ 5
del volumen de amoniaco al 10 % y se fíltra dc3pu5s de r-Dosarla por 10 min. 

S& lo en el c -so df4 que la cantided de precipitudo sea mu.- pe luefía, se dej--,t- 

rá reposar la soluci6n en las condicion,3s citadas du=ante 2 h. El precipita

do así obtenido, BG filtra er un crisol de Gooch o - en papel filtro cuantita, 
tivo, se lava el precipitado con sol. de = niaco al 2 % harta Clue el fil- 

trado T)- sp libr- de cloruros ( comprobado mediante la reaceiU con Pítr, to
de plata después de z- cidiilar con ácido nítrico). Si como mecio f5ltrante se

IUP& uY, crisol de Gooch, 4Rtc se coloez le- wi cri, ol de mi:.yores dim9n

siones y se calienta al soplete o en la mufla el-5-- trica &_la temperatura de

900 OC, durante media hora, Si se emplea papel filtro, t<rtc e.? seca junte

con el Dr9cipitado a la estufay después se sepura el precipitado del papel

tzn completa y cuidadosamente icomo sea posible, y se incinera el papel en
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crisol tarado de porcelana. Luego se adiciona el precipitacio a las ceni- 

s y se vuelve a calcinar a 900 " C, durante corto tiempo, sea al soplete 0

la mufla. Si desDuis de la calcinaci6n. el precipitado presenta un col-- 

is, se humedece con HNO 3 diluído, se evapora cuidadosamente y se vuelve a
leinar hasta que el residuo quede totalmente blanco. Se deja enfriar en

desecador y se pesa. 

P 0
Peso ppdo. X 100 X f

c ea2 5 Peso muestra c fe a

Donde& f - 22 05/ 16g2P207 ' 0. 6378

Otra forma de determinar los fosfatos es la siguientes

Se tratan 2, 5 g de muestra de cafeina cruda, finamente pulverizada7

n 20- 30 ce de R2 50 4 en un matraz de 200 cc, aZadiendo 2- 4 9 de l al,'0 3 0
0 3 al empezar, Y después pequeFias porciones de nitrato, de tiempo en tiem

hasta que la scluci6n quede incolora. Se le aFiade también 5cc de RNO 3 * 
efectuada la dJ.. esti6n, se diluye a 250 ce; se toma una alicuota y se le

reja 5- 10 co de EM 3; después se a¿;rega amoníaco hasta que el precipitado
rmado se disuelva al ajitar vigorosamente. Se dilve a 75- 100 ce Y se a— 

sta la temperatura de 25 a 30 ' C. Para 1 abajo del 5 de fosfatos9 se a- 

eGa de 20- 25 ce de soluci6n de molibdato, para ,t már altos que 20 ',-' en

sfatos, se aBade suficiente cantidad de molibdato para ase_..urax la com- 

eta precipitaci6n. Después se coloca la soluci5n en wi aparato donde se

eda agitar, y durante 30 min se agita a temperatura amDiente; se decanta

se filtra, luejo se lava hasta que las jotas del filtrado no enrojezcan

papel tornasol; luet;og en un vaso de precipitados apropiado7 se disuelve

precipitado en = pequeBo exceso de 3.'& OH 0. 1 1, afiad-iendo fenolfateleína

me indicadorg y titulando el exceso con sol. de EC1 0. 1 Y,. 

P2 0 5 - VHC1 * WI[Cl * f 1 * 1 00/ VSaOH * IINa0H* f2

Dondet f 1 - factor de correcci6n de la normalidad del HC1

f2 ' factor de correcci6n de la normalidad de NaOH

1 . 1 . 1 . DE AIALISIS M" Lá CAL

A) CONUYIDO DE CaO. 

El método más u:sual para la determinaci6n del contenido de Ca0

una muestra de cal es la calcinaci6n. La muestra posada se calcina en un

sol de Dorcelana en una mufla elictrica a 800 OC durante 20 min. Se deja



enfriar el crisol en un dasecador y se pesa, teniendo la prsoaucí6n de q
el Sxido de calcio así obtenido no esté en contacto con la atmósfera, de
do a que oon gran rapidez absorbo humedad; con este objeto, es convenien

colocar al crisol dentro de un pesafiltros tarado. Después de la- primera

sada, es volverá a calentar el crisol en la mufla o al soplete, con obje

de asep5-urarse de que todo el Ca( OH ) 2 es transformó a Ca0, después de lo
se vuelve a pesar, tomando las mismas precauciones. 

CaO - Peso final 1 100 X f/
peso Bruestr& 

Donde f - factor gravimStrico - Ca/ C& O - 0- 7147

la diferencia nos dará los sólidos carbonizables ( conociendo la hui
dad) . 

5- 1- 1- 1. 3 ME'-"OWS DE APALISIS DEL CARMI. 

A) RUMEDAD. 

Se pesa una muestra del carbón y se seca por espacio de 20 m

a 105 * C- Se enfria en un desecador y se pesa. 
B) PODESR DE DECOLO UCIolí. 

Puede usarse soluciones de cafeína, pero generalmente se rec

aionda usar soluciones patrón coloridas de azul de metileno. Para ello, C

g de carbón se ponen en un frasco de vidrio con tapón esmerilado, agregar, 

20 ce de azul de metileno al 0. 015 %, debiendo decolorarse totalm,-ntFi loje

20 oc; se continúa agregando poco a Poco más oc de solución de azul de me

leno. Un buen carbón activado debe decolorar 35 cc de azul de metileno cc
mínimo. 

C) C) PUREZA. 

Se trattLi 60 oc de agua destilada con 3 g ti^ carbón, y el fi
trado debe ser incoloro y neutro al papel tornasol. 

5- 1. 2. PRODUCTOS Eb PROCESO. 

Durante el proceso, es de vital importancia que se ejerza un conti: 

rigo=oso de las condiciones reguladoras de é3te, como son la temperatura

reacci6n, tanto de la defecación como de la adsorción, de las presiones d

trabajo, etc. Pero adei ás, como se ha visto en el capítulo III, las opera

ciones envolviendo defecación, blanqueo y adsorci6n, requieren de un con- 

trol meticuloso del pH, de la concentración de s6lídos en las soluciones, 

del color de las mismas y de los cristales, que cada operación unitaria p
ductos intermedios y finales,' por lo que requieren de especial atención. 
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ra su 3atudioy recurriremcs a dividir los medios de análisis y contro-1 para

aguas y licores en forma aeparada a los referentes a los crístales. 

5- 1. 2. 1 = TODOS DE LTALISIS LICCIMS Y Ar-uás M&LFES. 

I) pE. La escala pE es una serio de números que expresan el g-rado de
acidez o alcalinidad de una soluciSn. De acuerdo con Sorensen, el pil puede

definirse como: 

pH - - iog JH«'» 7 ¿ . J está expresando la concen- donde /--+ 

trac 6n de iones hidr6gero, expresadr- en

molaridad. 

Los valores del pE varlan de acuerdo a la ooncentraci n de estos iones

desde Iz1 r 1 hasta 1x.10- 14, obteniérdose entonces de-z.de 1 ( fuertemente ácido) 

hasta 14 ( fuertemente alcalino), siendo el 7 el neutro. 

La acidez de una soluci6n dependerá de varios factores¡ ( a) la natura - 

laza quImica del ácido prezente en ella, ( b) las concentraciones relativas

del ácido y su base conjugada, y la fuerza i6nica total de la diluci6n, y ( c) 
la temperatura de la soluciSn, ya que ella afecta la disociaci6n de! agua y

del ácido. 

Un buffer o tamponador puede definirse como una soluci6n que mantiene

caai constante un valor del pH, a pesi,,r de cantidades substanciales de ácido

o base. Por lo general, consiste en ujia mezcla de un ábido incompletamerte

disociado y su base conjugada, y su uso principal es como base de med-íci6n

del plí de soluciones desconocidas. Para ello, el l-.atioral Bureau of Standards

EUA) ha designado valores pH convencionales, reconocidos internacionalmente, 

para 5 soluciones buffer princírales de referencia. Además han sido estableci

dos 2 estIrclares de referencia secundarios, uno para el margen de acíciez muy

alto y el otro para el margen alcalino muy alto. Estos se encuentran publioj

dos en las Fa= acoVeas Mexicana y Americana. 

Para mediciones electrométricas, el valor del pH se define en forma

operacional, como funci45n de Zuerzas electromotrices de celdas de medici6na

plí - pRs + ( E - E 6 )/ 0. 000198 T donde& T - temperaiura an ' K

E, Es - fem de la celda

para soluciones

tIEW00.DO desconocida y
Ur:'w _ j1 standard. 

A lowes £ NU . 
i pffs - pH de la soluc-J- 5n

WIr2cw' EMO ' ', 1 i a£ FeMOU1 buffer. 

CELDA, y k? kC' N bv MEDICken ZF- Iki
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Existen varios electrodos que sirven como electrodos de referencia, 
tales como el gas hidr6.-eno, el electrodo de quinhidrona, el de antimonio y
el de vidrio. 

Otra forma de medici6n del pR es aquella que utiliza indicadores, en

mediciones colorimétricas9 para las cuales se requiere de soluciones buffer, 

un indicador o serie de indicadores, cuyos margenes se sobreponen, y alGán
aparato de comparaci6n de colores. 

Los indicadores son substancias que en soluci6n cambian de color de a

cuerdo con el grado de acidez 0 alcalinidad. 11n muchos casos, serái, ácidos

o bases incompletamente di3ociados, en los cuales la forma disociada difíe- 
ve en estructura de la forma sin disociar. 

El método usual de comparaci6n de color del pH, para mediciones de ru

tina es por lectura directa. La solucí6n muestra conteniendo una concentra~ 

oi6n conocida del indicador se compara con soluci6n de valor de pH conocilo, 

cada una conteniendo la misma cantidad de indícador, hasta que un valor se

corresponde. Este método no es muy exacto y confiable al paso del tiempo. 

Para un trabajo px- oiso ae emplea el aspectr6matro o los electr¿metros de
PH. 

Como hemos visto más ampliamente en el capítulo III del presente tra- 

bajo, el grado de acidez o alcalínidad de una soluci6n de cafeína afecta la

naturaleza de la reaccí6n de clarificaci6tL, la estabilidad del alcaloide, 

la descomposici6n y máximo aprovechamiento de las soluciones blanqueantes y
el color de las soluciones. En general, para el presente proceso las solu- 

ciones ácidas de cafeína presentan mayor estabilidad y claridad, pero me- 

dios alcalinos procuran, a su vez, excelentes formas de eliminaci&n de im- 

purezas, por la disminuci6n de la solubilidad de éstas en el solvente acuo- 

so, as! como favorecen la cristalizaci6n y a Slomeraci6n dé la cafeina. 

El control del pE en el proceso permitirá eliminar los posibles Deli- 

gros de descomposíci6n o impurificaci6n excesiva de los productos. Este con

trol y re.gistro del pH en los licores y aí; uas madres podrá realizarse enton

ces de 3 fo= asi

i) Control técnico por medio de mediciones, separadas en el laborato

rio o en el úxea de proceso, con papeles indicadores, que son pequeZas ti- 

ras de Dapel impreganadas con una solución con un indicador adecuado, el
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aal vixará de color en = a forma mJs o menos vi,,,orona, que permitirá compl
ir tonalidades con una mezcla o escala colorimétrica adecuada anexa a es - 

is tiras. Tipos como el papel torn- sel solo indican acidez o alcalinidad, 

aro otros mas exactos como el tipo " Liphan" pueder, dar valores correspor- 

Lentes hasta ex, variaciones de 0. 2 a 0. 3 en la ese --la de p]I. '- a formQ 1- 2

iclición es sumerjieLdo directamente el papel en el licor, y viendo e ; Z a

Lmple vista por oomp- r ción con l" escala. _latos papeles sor, muy Z

ricticos, p --ro sus ijadic iciones vL= lan apreciablemente de muestr-z a o- 

ra, de acuerdo a su hechura y su edad. La lecturzt no puede consiLI, raxzc- 

lempre como absoluta o precisa. 

ii) Control por medio de potenciómetros en al labor --torio. Estus = a- 

Lciones electrométricas elimir.an la iii,:zactitui p3rsonal del obsorv-ador, 

iro es muy importi-nte muteni;rlos ajustados y c¿ l--Drzzdos cor.zit ritame.t. tc-; 

ite mátodo es, sir. emb--r. o, loastante rjoomendable pira las medicionac en u

i planta del tipo estudiado en este trz-b,, jo. P= a ello, es necesario re¿.Ii

ir prueb. s cual:L y cuantit.-tivas del pHE y da 1- 3 Íe- 103 L

3s y b1w.queartes a em,) 1 i=, previ,.Ls a la al-,-.ntaci¿n r.2, 1 de 4sto¿s w_ --- 

recuso, y despuás realizz:r pruebas loc. Lles cor- p¿,pel' iLdic. dor aurw.tc la

peraciU y coL m.- 3zt=. s reprjser.tativas en el luDOrator-.c. 

Uso de controladores automáticos del pE. :; stos tz- 

is como el controlador Ia_,ds lorthrup 1' l'licromax" o el Kart " Mult4.lec", re- 

istran en una carta las índicacionos de un jztivw 6metro corectado direct¿ 

ar te a los tunques o equipos; requieren de mantenimiento y ajuste

ro dan valores muy precisos. Se recomiend; r. muchísimo cuar.do se utilizar

combinaciji., con régul4dores de alimant. ci6n de c¿.l, de la misma marca; 

L ue su funcionamiento es efectivo y preciso y evita problemas y cor.,fu; io

a. Su uso obliga al manejo de soluciones de lechad- m -*s diluídas ( 2<1E;), 

aro la alirientaci¿n será más exacta. De acuerdo z. la descripción da- este

ipc de instrumentos, la fijura si.juiente da una muestra b- sta-,.te clara ie

i funcionamientoa ( fig. 5. 1). 

Para los requerimientos del proceso aquí propuesto, un dispositivo de

il natur" leza sería de extraordin- ria utilidad, aunque tal vez las c&rtila

s mauejadas no sean tar. volaninos¿s como rara gaxantizar una ¿ ptim". 

a,cijn. Pdemás, siei¡do su mayor aplicaci¿r. en un proceso semicorti- o, su

ato elevado pudiera resultar inecon6mico, aunque su eficiencia y seguri- 

ser- de considerarse. 
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Para el análisis en el laboratorio, los potonciometros de pR de lec¡ 

ra directa del tipo Backman, los de circuito de retroalimentaci6n de Leede

1,' orthrup, o incluso los comparadares visuales del pE de Rellige o de 100-V

bond jarantizan una adecuada eficiencia, siempre y cuando su calibr tci n j? 

mantenimiento sean adocuados. 

II) COLOR. 

Las impur-,zas coloridas constituyen en el proceso de refinaci6n

de c- feína los indicadores de! avance en la purificaci6n de licor,2s y agua

madres y , por supuesto de los cristales, ya quo constituyen las impurezas

in es generalmentemás Dersistentes y dificiles de eliminar. Su eliminac 

realizada ) or los a jerites oxidantes y los adsorbentes. El método de análi- 

sJs colorimdtpico de las soluciones de cufeina está basado en el h-P-elio de
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que las soluciones de cafeína pura son totalmente incoloras, mientras que, 
a mayor Er d<> de coloración, se tendrá mayor ¡ Irpurificaci6n de lo.- cristales

obtenidos de éstas soluciones. 

Los métodos de med£ci6n del color de soluciones pueden realizarse por

abaorcíometria, 0 por simple colorimetría comparativa. 

II -I) MEDICIOVES DE COLOR POR ABSORCIOMETRIA Y LSPECTR03ETRIA. 

La densidad óptica de una soluci6n filtrada de cafeína, es pro- 

porcional a la cantidad de materia colorida presente, y esta relación permi

te expresar los colores de las soluciones de productos refinados hasta cri.E
tales más impuros, siempre que se eliminen las substancias insolublee, en

las mismas unidades absolutas, siendo los resultados enteramente indepen- 

dientes del observador. Un espectrofot6metro o absorci6metro se usa para me

dir las intensidades de luz transmitida a una cierta longitud de onda en u- 

na rel;i6n violeta del espectro, en donde la densidad óptica está a su máxi- 

mo, y a una longitud de onda en la región roja, donde la absorción debida

al color es substancialoente cero. La medición de la absorción a una longi- 

tud de onda en el área real del espectro corresponde a la turoidez de la se

lución, y esto puede influenciar la determinación del color, particularmen- 

te en los casos de cafeína refinada, en soluciones de adsorci6n y licores
finos. 

La densidad óDtica se define como la diferencia entre las absorciones

medidas a las longitudes de onda violeta y roja, y puede escribirse como si

gue t

D. 0 . - (- lo& T
v ) - (- log TR) 

donde T representa la trarsmitancia de la solución. El término

log T) es algunas veces referido como densidad óptica, absorción o atenua

ci6n de la solución, y (- lo6 t), la Pbsorci6n específica o índice de color, 

es la absorción referida a la unidad de concentración y unidad de lon6itud

de celda utilizada, multiplicando (- log T) por un factor apropiado. Se dx- 

presa en términos de unidades de miliabsorvancia ( mau). Este método de medi

ci6n del color ha sido reconocido por la ICUMSA, que especifica longitud de

onda de 420 m» L para el violeta Y 720 m L en el rojo. 

Puede usarse casi cualquier tipo de absoroi¿metros o espectrofotóme- 

tros. Para la comparación de coloración, se preparan soluciones standard

con agua destilada y cafeína pura a las concentraciones que se manejan en
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las soluciones o licores a analizar. 

Para la determinaciSn en 1. 03 absorci&metros pueden usarse celdas de 5
15 10 = . U.3¡ alme, te es neces—uría -Uluir los licores y aZuas madres para

preparar soluciones diluidas a co-,-.c%ntraciones previamente conocidas, para

que puelai producirse resultiáca dentro -¡ el r ---.go del inst= anto. Algunas

concentraciones recomenlaías vara lo3 difez--ntea tipos d-3 licores son& 

1, os ^% de s5lidos, a los cuales la tabla se refiere, no necesitan ser

exactos, ya que la concentraci6n será subsecaentamante determinada, aunque

tener soluciones de exactamente 1 % de adlidos para patrSn, en sumar. ente

conveniente. La soluci1n se prepara pipeteando 10 m1 de una solucidn exa ta

de 10 %, en un fraaco de 100 m1 graduado, y dilujendo hasta la marca con a~ 

gua destilada a 20 OC . La soluci6n diluida es filtrada y el contenido de

sélidoa determinado en un refract6metro o por otro mátodo de los enlistadoa

más adelante en el presente capítulo. En la dete—- minaci& n de los sSlidos de

una soluci6n muy diluida debe ponerse especial cuidado, ja que un pequeilo e

rror en el % de s6lidos produce grandes errores en loa resultados. 

La soluci6n clara a determinar, es claidadoaamenta tra. naferida a la ca., 

da limpia y seca ( 10 6 5 mm) y comparada con la celda de r- 9ferencia. P= a

calcular el color a concentraci6n unitaria y de cel - la, la leot- ara de la es- 

cala obtenida se multiplica por un factor obtenido de 1. 4 siSuiente firmas

f - s3lidos X gravedad específica de la n— 1zIna X longitud de

la oelda ( mr-)' 
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Con- -entracién Ur-gitud de la

T- po de licorea aslidos) celda

Cruio3 10 10

Aguas madres de cruxioa Total en peso 5
filtradas 30 10

Licores decolorados de

carb6n Total en peso 10

Licores de lavado 2 5

Licores de 2a. crista- 

lizacíSn ( Adsorci6n) 10- 5 10

Licorca da cristales 40 - Total en peso 10

Licores de cristales puros 40 - Total en peso 10

Licores conceixtrados 40 - Total en peso 10

1, os ^% de s5lidos, a los cuales la tabla se refiere, no necesitan ser

exactos, ya que la concentraci6n será subsecaentamante determinada, aunque

tener soluciones de exactamente 1 % de adlidos para patrSn, en sumar. ente

conveniente. La soluci1n se prepara pipeteando 10 m1 de una solucidn exa ta

de 10 %, en un fraaco de 100 m1 graduado, y dilujendo hasta la marca con a~ 

gua destilada a 20 OC . La soluci6n diluida es filtrada y el contenido de

sélidoa determinado en un refract6metro o por otro mátodo de los enlistadoa

más adelante en el presente capítulo. En la dete—- minaci& n de los sSlidos de

una soluci6n muy diluida debe ponerse especial cuidado, ja que un pequeilo e

rror en el % de s6lidos produce grandes errores en loa resultados. 

La soluci6n clara a determinar, es claidadoaamenta tra. naferida a la ca., 

da limpia y seca ( 10 6 5 mm) y comparada con la celda de r- 9ferencia. P= a

calcular el color a concentraci6n unitaria y de cel - la, la leot- ara de la es- 

cala obtenida se multiplica por un factor obtenido de 1. 4 siSuiente firmas

f - s3lidos X gravedad específica de la n— 1zIna X longitud de

la oelda ( mr-)' 
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Para mayor conveniencia, pueden usarse los valores obtenidos para so— 

Lciones de azilcar hasta 75 % ( le s6lídos corrigiendo para la gravedad espe— 

fica de la cafeIna. Estos valores se pueden obtener de las tablas 13 Y 14

i " Analitical MethodB Used in Sugar Refiningll , de R. W. PlewB, Ed. Eleevier

Lb. Co. Ltd., New Tork ( 1970), pp. 69 - 73- 

11. 2) COIDRIMETRIA. 

Si no se contara con un espectrofot6metro o abserci6metro, puede

iplearse otro método basado en la comparaci6n visual de una soluci6n filtra

k con vidrios coloreados estandard, o incluso, colorSmetros sencillos, ta— 

e como el Duboac. El colorimetro consta de dos tubos verticales de 32 in

113 mm), uno conteniendo una soluci6n muestra con un  de s6lidos conocido, 

el otro conteniendo agua destilada; también consta de dispositivos colo— 

iados conectados a una fuente lumInica y lentes visual -s. 

Los colores estandard de los vidrios, son realizados empiricamente por

ivíbond, serie 200 ( rojo) y serie 510 ( amai. 11o). Ver tabla ilustrativa pa— 

el colorImetro Bellíngham & Stanley, utilizando estos cristales se puede

lcontrar en las páginas 65 — 68 del libro antes mencionado. 

Los vidrios de montan en dos dii3cos, de 1 a 10 y del 11 al 20, arregl,& 

is uno sobre el otro, de tal forma que es posible sobreponer uno o dos vi— 

os entre la p eza ocular y el tubo contenierido agua destilada, y te&rica— 

inte permite hasta 30 unidades coloridas de medici6n. Sin embargo, no es

W exacto medir colores con más de un vidrio, ya que los valores de los co

ires no son neceBariamente aditivos. 

La iluminaci6n es actualmente provista por una lámpara Phillips bMT/ U

320 watta, la cual combina un filamento de tungsteno y un arco de mercu— 

o. Esta lámpara da una aproximaci6n muy cercana a la luz de dia y evita el

lo de filtros. 

Para preparar la muestra, se procede primero a la determinaci6n de una

iestra patri5n con 40 g de cafeína pura en 60 m1 de agua caliente, la cual

filtra al vaclo eL papel filtro YThatman, después Be transfiere al tubo del

ilkr1metro, eliminando las burbujas y Be ajusta la coloraci6n con los vi- 

íos y el agua destilada. PoBteriorjente se procede a hacer lo mizmo con so

lciones de licores, aguas madres o incluso con soluciones de cristales in— 

rmedios, procurando que la concentraci6n sea ¡ Cual a la de la muestra pa- 

6n. Si se usan soluciones más diluidas que la muestra patr6n mencionada, 

ita deberg variar equivalentem6iite. 

Sí el color de la soluci6n excede de 30, entonces la solucidn deberá
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ser cuantitativamente diluida para alcanzar una lectura en el rango del apa

rato, multi-Dlicando el color así obtenido por un factor apropiado de lilu— 

ci6n. Se recomiencla que la diluci n nunca exceda de 5 veces. 

Para las pruebas realizadas en el presente trabajo, hubo necesidad de

recurrir en la mayorla de los ccbsos a este método; pero también se utiliz6

el método absorciom4trico mencionado anteriormente para al&tr.as determinacio

nes. Sin embargO, también se emple6 un método empírico consistente en la va— 

loraci6n de muestras patr6n de licores y aguas madres a crneentraciones fi— 

jas, seguida de igualaci6n de los colores obtenidos er estas muestras patr&n

mediante combinaciones coloridas y la elaboraci6n de una tabla de colores

que permitiera una comparacidn cualitativa y aproximada de los colores ob— 

ter.ibles en las soluciones de las pruebas realizadas, procuranclo que ltus ex

periencias se efectuaran dentro de los límites de la tabla. 

Para las intenciones puramente comparativas del trabajo, en las prue— 

bas del capítulo III, este procedimiento fuá satisfactorio, pero para proce

dimientos más rigurosos se recomiendan métodos de análisis más precisos. 

III) DEI'EwPY.I?IACIOI,-, DE SOLIDOS EN AGUAS Y. LICOPIS DE CA= ri: 

Para la determinaci6n del contenido de adlidos en los licores, 

pueden usarse los siguientes métodos¡ 

III. 1) POR DESECACIOV TOTAL DE UIA 3MSTRA ALICUOTA. 

Para ello se toma un volúmen conocido de licor y se 1: 3va a con
centraci6n directa, evitando posibles desprendimientos de s(5lidos- después

de alcanzado un cierto voli men ( 30 — 40 ',51), se lleva la muestra a una eslu— 

fa, ya sea simple o al vacío, y se evapora el resto del solvente a aproxima

daz-ante 801C ( en ui— simple). Se secan los residuos, se enfrían en un desec! 

dor y se pesan, reportándose en % de s6lidos. 

Posteriormente una muestra de estos residuos se anal¡ -,a p r medio del
método Bailey—Andrews modificado, para así determinar su contenido real de

cafefna. 

111. 2) POR ESFECTROPOTOMETRIA. 

En un extractor contInuo ( fig, # 5. 2), se adicionan 210- 220 m1

de cloroformo. Se -. jman 150 m1 de muestra y se alcalinizan con aproximada— 

mente 1 m1 de soluci.6n 10 N de NaOH, usando papel tornasol como indicador

no es necesario alcalinizar en el caso de los licores de defecaci6n). Se a

Hade la muestra al axtractor, permitiendo luego al cloroformo penetrar al

matraz receptor. Se coloca urcondensador y se extrae por 2 horas, coservan

do = flujo contInuo de solvente fluyendo desde el condensador. 
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Se suspende el calentamiento y se permite el enfriamiento del matraz

receptor, se desconecta el condensador y se ir- lina el extractor para peXmi

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 extracto= al separador. Enjuagar el extractor y elimi

narlo. Conectar luego la parte externa 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 solución forme espuma en

el extractor. Enfriar, vaciar el cloroformo extraído del separador al rece£ 

tor, y destilar el cloroformo ha -::¡a el extractor como antes, hasta que soSlo

1n é 15 m1 queden en el receptor. 

Enfriar el cloroformo en el receptor y transferirlo a un recipiente

tarado de 50 m1 , enjuagando con varias pequeñas porciones de cloroformo. 

Luego evaporar hasta sequedad y pesar. 

Si el peso del residuo es 5 mg o menos, disolver en 5 m1 de agua, fil

trar a través de un filtro pequeño de papel a otro receptor aforado de 50

m1 y lavar el primer recipiente y el filtro con 5 m1 de agua. 

Si el peso es mayor de 5 m9, disolver usando varias porciones de 5 m1

de agua destilada y filtrar hacia un frasco de volumen adecuado ( 25 m1 para

15 mg de residuo 0 menos> 50 si más de 15 mg). Diluí;r hasta el aforo con a— 

gua y mezclar. 

Determinación: Colocar la solución o una alícuota conteniendo 2- 5 m9

de residuo Pn un recipiente de 50 ml; ej5adir 1 m1 de EC1 ( 1 + 1 ) y suf i— 

ciente agua para hacer 11 mI. Cubrir con un vidrio de reloj y calentar a ba

fio maría. Añadir lueéo 2 m1 de solución de ácido fosfomolíbilico en gotas, 

con agitación; recuperar y continuar el calentamiento por 20 Mín. Filtrar

la solución caliente en un buchner, j lavar el precipitado y el filtro con

3 porciones de 5 m1 de EC1 ( 1 + g), usando un gendarme para limpiar las pa— 

redes del recipiente. Secar al vacío. Limpiar cualquier residuo acuoso en

la punta del buchner, cambiar el contentor de hule para poner un tubo , 3 en

saye de 20 X 150 mi¡¡ y armar. Disolver el precipitado en 3 porciones de 5 m1

de acetona, transferir a un frasco de 25 m1 de volumen aforado y diluir has

ta la marca con acetona. Determinar absorbancia a 44 miA. contra acetona pura

y dcterminar los m¿; de cafeina de una curva standard. 

La solución de ácido fosfomolibdico se prepara disolviendo 10 g de á- 

cido fosfomolíbclicc en aprox. 25 m1 de . igu& tibia, enfriz.%-do a temperatura
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u - y diluyendo hasta 50 m1 con -¿; ua destilada. Dejar reposar po una

noche y filtrar a través de papel de listón azul S & 3 589- Guardar en la

obscuridad. 

Para la preparación de la curva standard, se prepara una solución de

cafeina de 1 mg/ ml; para ello se pesan 103 mg de cafeína, se disuelven en a

gua destilada y se diluyen a 100 ml. Se toman luejo porciones de 0, 1, 2, 

3, 4 Y 5 m1 de la solución standard de cafeína en un recipiente de 50 m"l y
se procede a un tratamiento similar de determinación al mencionado. Se gra- 

fica abzorbancia contra mg de cafeína. 
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r7) DEVERM11ACIOE DE SOLIDOS CAW01ZSOS - 2L La"S SOLUCIOINES FILTRADAS

DE ADSORCION.. 

Es conveniente certificar que la elimin- ción de todo residuo car- 

bonoso que pueda lladar a impurificar los cristales que se obten¿un, sea

completamente garantizada por la operación de filtrado de los licores. Para

ello se toman muestras de estos licores en la línea de racírculaciSn, y se

filtran en caliente en el labozatorio, lavando adecuadamente el papel fil- 

tro con agua caliente, y después observando al microscopio el papel filtro. 

Si existieran partículas, por finas que éstas sean, se procederá a conti- 

nuar la filtración hazta la tqtal eliminación de ellas, utilizando si fuera

necasario filtroayudas. 

293



5. 1. 2. 2 1.1DTODOS DE ArALISIS DE LOS CRISTALES INTERMDDIOS. 

Los métodos de análisis de los cristales siguen en forma general

las observacioneB mencionadas para los licores y ajuc,.s, asi como para los

crudos. Requieren de control del color, pureza, pE, y color de soluciones
preparadas con ellos. 

I) COLOR D,; CRISTALES. 

El decremento en la coloración de los cristales, es un parámetro

generalmente indicador del incremento en la pureza de los mismos. Para su

valoraci6ng generalmente se recomienda la elaboración de pruebas cualitatí— 

vas con escalas empIricas de color, elaboradas para cada tipo de crudos y

autproductos. Las pruebas de laboratorio del capitulo III utilizaron este

método, y en ella se incluy6 una escala representativa de las coloraciones

intermedias para los crudos HAG y GF. La referencia que se tomó fue que la

cafeina pura es totalmente blanca, y los productos lodosos de deshecho son

nej-ros. Puede también recurrirse a reclísolver los cristales en agua limpia

y proceder a analizar at, coloración en una rutina similar a la mencionada

para licoras y aguas. 

II) PURLZA DE LOS CRISTALES. 

Para fines cualitativos puede recurrirse a las pruebas de colora

ci6n, pero cuea,do son necesarias determinaciones parecidas del contenido de

impurezas de ciertos cilstaleB de cafeína intermedios, se recurren a méto— 

dos similares a los enunciados para los crudos del alcaloide, esto es, de— 

terminaciones de humedad por desecación y de contenido real del alcaloide

por extracción con solvente y disgregación ( método Bailey — Andrew) o algu— 

no otro de los métodos mencionados ( absorciometría, defecaciSn—adsorci6n, 

etc, ) - 

Al análisis de la pureza de los cristales intermedios, se deberá agrt

gar la prueba de determinaciSn de residuos carbonosos y cal ( especialmente

de los primeros cuando se trate de cafeína a secarse proveniente del paso

de adsorci6n), mediante disoluci6n de los cristales en agua limpia caliente, 

fi"-traci6n, y observación al microscopio del medio filtrante, para observar

cualquiei- tipo de sólidos que los cristaleB hubieran retenido. 

III) pE DE LOS CRISTALE . 

El pH de los cristales es indicativo del tipo de licor que éstos

hayan ocluido, ya que de manera normal los cristales hidratados de cafeína

son neutros al papel tornasol. El tipo de licor que éstos retengan influir¿ 

en los licores a que darán origen los cristales cuando llevados a subsecuen
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ter. pasos as refinaci6n j puecLen afectar las condioiones de tratamiento. 

Los métodos de análisis son los mismos que los mencionados para los licoi

5- 1. 2. 3. PRODUCTO T' P14IITAX. R24ER= IELTOS USP. 

La cafeína pura, producto final del proceso, debe cumplir con lc

siguientes requisitos& 

Debe ser un polvo blanool inodoro, de sabor amargo, que proporei

no soluciones neutras y transparentes con el ajua. 

En la fo— a anhidra, debe contener no menos del 96- 5 % de CO, 03
y no mác -¡ el 101. 0 . Debe fundir entre 235 y 237- 5 <>O, cuando totalmentE

seca. 

Cuando quemada, no debe dar residuos de ignición mayores del 0. 1

Debe poseer un máximo de arsénico del 0- 0003 % y de plomo de 0. 001 %, de

tales pesados del 0. 002 %, y no tener otros alealoides disueltos. 

METODOS DE ANA11SISI

I) SOLIDOS DE IGElICION: 

Calcinar 1 6 2 g sobre crisol de platino a 900 * C. 

II) SOLUBILIDAD Y PUREZA DE SOLUCIOJI-LS ACUOSAS: 

Disolver suficiente cantidad de cafeína en agua d stilada y det
minar pH. Filtrar luego la solución en caliente, lavando el papel filtro

decuadamente; determinar si existe presencia de barbón o de partículas me

nicas obstruidas en el papel filtro, al microscopio. 

1II) HIDRATOS DE CARBOVOs

La solución de 0. 5 g de cafeína hidratada en 5 cc de HNO 3 , det
dar una coloración ligeramente amarilla cuando más. Si tiene color rojo, 

dios la presencia de hidratos de carbono, especialmente zazarosa o salici

IV) OTROS AUAIOIDES: 

La solución acuosa fría no debe enturbiaras con la adición de a

gua de cloro ( ausencia de teobromina). La solución acuosa de cafeína ( 1 e

50) no debe presentar precipitación con el reactivo iodo–potásico–mercúri

reactivo de Mayor), ni con el reactivo iodo–iodurado de Bouohardat ( otro

alcaloides). 

Y) OTIU.S IMPUREZAS& 

La solución acuosa ( 1 en 50) no debe de colorearas con el hidr6x

do de amonio. 

VI) SUBSTAY.CIAS CARBONIZABn Sa

Disolver 0. 5 g de oafeína hidratada 6 0. 465 g de cafeína anhidr
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en 5 co de lí2bo 4 concentrado. La solución debe tener una coloración cuando

más similar a la del líquido de comparaci6n D, de color p= duzco a.: risado. 

Este está formado Por 0. 3 Partes de COC12* 6u20 ( 59. 496 g/ lt), 0. 6 partes de

Fecl3* 6H20 ( 45. 064 g/ lt) y 0. 4 partes de CuSO 4 . 51120 ( 62. 43 9/ 1t) v 3. 7 par- 

tes de agua destilada. Las sales se disuelven en una mezcla de 25 co de HC1

Y 975 ce de agua destilada. 

VII) YnTAUS P-' Si ms: 

Mezclar 1 g de cafeína hidratada con 5 ce de HC1 0. 1 N Y 45 co

de agua destilada y calentar suavemente, hasta disolución total. Usar 25ec

de esta solución para la prueba. 

En un tubo de Pessler ( A) se ponen 2 cc de ácido acitico diluído ( 60

ce de acético glacial diluIdos en agua hasta 1000 cc) y aeregar 2 cc de so- 

luci6n 3tandar de plomo y 25 cc de agua destilada. En otro tubo de ressler

B) se Do; en 25 co de solución a examinar de cafeina. A los 2 tubos se les

agreGan 10 cc de solución saturada de H2 S. Se agitan hasta que reaccionen
totalmente ( unos 10 min), al cabo de lo cual la coloración obscu-ra del tubo

B debe ser cuando mis igual a la del tubo A. La solución estandar de plomD

se prepara disolviendo 0- 1598 g de Fb( 1.-O 3) 2 en 100 cc -de agra destilada, a- 
gregar 1 co de MZO 3 5' diluir hasta 1000 ce con agua destilada. De esta solu
cijn se toman 10 cc y se dilujen a 100 ce con agua destilada, de tal modo

que 0. 1 ce de euta solución estandar de plomo, equivale a 1 ppm de plomo

con respecto a la substancia de --.= eba. 

Ademas de los métodos antes mencionados, pueden usarse métodoB espec- 

trofotométricos para certificar la pureza, realizar curvas estandar de com- 

paraci¿n, etc. Un bu¿n Producto terminado deberá ser capaz de ser sometido

a tan rigurosos análisis y confirmar su calidad. 
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C A F I T U L 0 V7 I

C 0 X C L U 5 1 0 hT E S

1) La cafeina es un- alcaloide aceptado legalmente e importante mate- 

ria prima de las indurtrías farzaodutioa y refresquera. Su incremento en

l& der_¿Lnda hace factible la instalaciSn de plart--- refinadoras de caferna

en el. país, 

2) De las fuentes naturales de obtencidn de la cafefna, el grano de

caf4 es la m£ s importante, por ser más abunde ---te - en la que ma.Yor tecnolo

gfa se ha aplicado, por tal loa crudos de cafeína provenientes del café

son la materia prima m1a importante para la obtenci6n del alcaloide natu- 

ral puro a nivel industrial, aunque cabe sefialar que actualnente ezisten

procesoc a niveles industriales para descafeinizar otros vegetales, y por

lo tanto existe la posibilidad de que se encuentren en el mercado crudos

extraLios de otros vegetalest siendo posible el tratarlos de la misma for- 

m a Tae a los crudos provenientes de la extracci6n del grano de café. 

3) De los métodos de extraccidn, el método acuoso es el que propo—z

ciona crudos más difíciles de refinar. 

4) Se puede afirmar que ningi1n mitodo de refinaci1n por si solo, 

pri,porciona 45ptimos resultados, sino que es rececario oombinar varios de

ellos para obtener un proceso satisfactorio, siendo necesario agotar al

mIximo las p1rdidas del alcaloide en los productos de deBecho ( a4— , car- 

bones, tortas do Iodos de cal, ete. ). 

Es necesaria una mayor investigacAn acerca de los procesos de re

finacigr- para optimiza-- al m-gximo la recuperaci& del alcaloide, afinando

los procesos mencionados di).rante el presente trabajo y/ o agreganao alguroz- 

otros procesos que colaboren a este fin. 

6) 11ii el díseílo de la planta refinadora, se tomaron en cuenta varias

consideraciones: 

a) Por ser un diseflo a nivel anteproyerto, los equipos Pieron cul

culadoz con wuplío mrrEen de sobrediseño, debido sobre todo a carecer de

todos los datos reales sobre el fl= cionamierto de getos. 

b) Todos loe equipos, así como el prooeso con suceptibles de mo- 

dificaciones. 

e) Tanto el equipo como la mano dz obra sor los mínimos requeridos. 
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7) loos cálculos efectuados en el presente trabajo fueron hechos p4ira

un rerdimiento del Proceso de 93 a 95 % coy-tra un rendimiento experimental

de 95 a 97 P, lo cual deja un pequeilo márgeng además de que en los cálculos

para la planta, no se trabajó nunca al 100 % de su capacidad, sino aproxi- 

madamente %— 75 a 80 %, lo cual deja otro pequefio margen. Estos m¿ rgeLes

representarán en un momento la posibilidad de una mayor produoción, dadas

las medidas de agotamiento de los productos de desecho. 

b) Para poder llevar a cabo la construcción de la planta, habría que

tomar en cuenta algunos detalles importantes tales comol

a) Los cálculos fueron efectuados para condiciones estandard en la

d de México, por lo que habría que transformarlas a las condiciones del

lugar de construcción. 

b) Muchos de los datos de equipo son empíricos, y en estos casos

son los fabrícantes los que podrían aportar detalles importantes para la

modificación de tal o cual equipo, y por consiguiente en el costo de éste. 

e) El tiempo de instalación y ar. anque de la planta representa

ocatos que puden ser mayoreB en algún momei- to que los calculados ( ver cap. 

IV.) 

9) Esta planta está capacitada para complementar la demanda nacional

y a su vez exportar al mercado internacional, lo cual proporcionar¿ entra- 

da de divisaF importantes al pula. 

10) El estudio de rentabilidad del proyecto está basado en la compra

de crudos en el extranjero, siendo importante acla:rar que los costos diLmi

nuirW'l grandamente si los crudos son comprados en el país. De comprarBe

los crudos en el país, los pr-.cios del producto estarán a un nivel mucho

más competitivo tanto nacional como internacíonalmente. 

11 ) Para garantizar un proceso óptimo y un producto de calidad ade- 

cuada se hace necesario un estricto control de calidad tanto de materias

primas, productos en proceso y producto tarminado, así como de productos

de devecho. 
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AlUDICE I -A . SOLUBILIDAD ! E LA CIFEINA El DIFEMTES SOLMPMS* 

SOLYLETE

AGU,1 ................ 

ETER . 4. 9. 9 ....... 9. 0

C LC RO FC RMO .......... 

ACETONA. 0. 0... 0 ...... 

m, ¡=o

ALIS. IDO MICENICIO .. 

A_n.ATO DE AMIW 1 .... 

L,!IlnA *§**a* ... **.* 

Al,COHOL AMILICO ..... 

ACIDO ACETICO ....... 

MENO ... .......... 

TOLUENO ............. 

MISIDU SOLUBILIDAD lEYSIDAD IE

D —IT ikgT di
SOLVELTE SOLUC. por 100 gr de SATURADA

ool. saturada) 

00997 25 2* 14 * o*&* 

0* 716 25 0. 27 40040

1- 476 ' 5 11600 . @04. 

0. 809 30 2. 18 9. 6. 4

0. 872 30 1. 22 0* 875

1- 055 30 11. 62 1. 067

0* 860 30 0* 72 0. 862

1. 020 > 0 22. 89 m8o

0# 814 25 0*49 0, 810

1, 0055 21- 5 2. 44 04 ... 

0. 847 32 . 5 1. 11 0* 847

0. 862 25 0. 57 0. 861

AMDICE I -B o PARTES DE SOLVYETE REQUERIDAS POR W'Á PARTE DE CAFEnA. 

A. Commrill" ( Co t rend Gockel( Chem. 

1059 19817SOLMITE
8 i la temp. . Centr, V397Y2 401 U* S- P- 

De 15% 0, 17* C de Eb. soly. 18, Temp. de 25% 
Ridratada Anhidra Anhidra o bullioio.n

AgUA .............. 6B 74- 0 2. 20 46. 0

a w) 
ÁWOHOL EPICTIFICADO 40 44, 0 $** e. 000.. 4 ... o*. 66. 0

Al,CCEOL ABSOLUTO  9. 9 165- 0 32, 00 .., ... ... . 0. 50

ETER COIJERCIAL o.... 476 5264 090 ... 0004. 9 .... 099. 0

ETER AIMIDRD PURO ... 2, 288. 0 277, 00 839- 0 339, 0 530* 0

CLORO.FORMO .... * e..* e** 7* 7 5. 25 8. 5 6- 4 5- 5

SULFURO IB CARBONO 00. 1, 709. 0 220. 00 ... b** ... 1. 0 4. 060



APENDICE I -C . SOLUBILIDAD Z E L CAFEITA IW DIFEEFITES 6OLTM- ri,,S. 

SOLMU. 

ág— 
Acídos: 

clorhídrico cone. 

clortIdrizo dil. 

n£ trio0 conc. 

nftrico diluido

sulParico conc. 

sulfllrioo dil. 

acético cone. 

acético dil. 

Eidr&xidosi
de sodio conc* 

de sodio dil. 

de amonio cone. 

de amonio díl. 

Sales 8
nitrato de plata ( en sol.) 

cloruro f4rrico ( en sol.) 

cloruro de bario ( en sol.) 

Alecholebe
metflico

stflíco

butfl.ico

amflico

boneflico

caprilico

Solventes Orgánicoso
cloroformo

tetrw cioruro de carbono

sulfuro de carbono

áLestona

glícerina

benceno

nitrobenceno

xilol

tolueno

Ster de petr6leo ( Inexa- 
nos de p. e. de 50 a 70* 0

NWI

SOLUBIIIDAD

rKW FRIO EN CALINUTE

insoluble soluble

soluble

soluble

soluble

soluble

soluble

soluble

soluble

soluble

insoluble

insoluble

poco soluble

poco soluble

insoluble

insoluble

poco soluble

insoluble

insoluble

insoluble

insoluble

soluble

insoluble

soluble

insoluble

soluble

soluble

poco soluble

soluble

soluble

inaoluble

soluble

soluble



AFMICE 11- A - COMPOSICION QUIMICA DE LAS PORCIONEES SOLUBLE E IINÍSOLUB12-' 

NOTÁI los volittiles pueden ser clasificados quSicamente oomo leidos, 

minas, sulfuros, compuestos carboxIlicos ( aldebldos y cetonas ) y otros. 

Los no volítiles en Scidos, carbohidratos, protefnas, aceite&, fosfolípi- 

dos# mineraloss y otros, 

301

IEL CAFE TOSTADO. Base seca, aproximado). 

PORCIEITO

SOLUBLES INSOLUBLES

lo CARBOHIDRATOS ( 53

Audeares reductores 1 - 2 440.* 99

Azúcrres caramelizados 10 - 17 7- 10

Hemicaluloza ( hidrolizable) 14

Fibras ( no hidrolizables) 22

2. ACEITES 15

3, PROTEINAS ( N x 6. 25) 3 los aminoácidos
son solubleg 1 - 2

4- JE1JUS ( 6xidos) 3

5, ÁCIDOZ- NO VOLATILESs

Clorogínico 495 9 ...... 

qu£nico 0- 5 4. 4. 4. 0. 

Caflico 095 4. 4 ..... 

OxAlico KSlico# C£ trico y Tartárico 1. 0 e ....... 

6. ÁCIDOS VDLÁTILES 0935

7. TRIGONELINA 1. 0

8. CAFEINA ( Arábicas 1 %, lLob istaz 2. 0%) 1'. 2

9. FMOLICOS ( aproximacios 2. 0

10. VOLITILES* 

Di&xído de Carbono trazaffl 2. 0

Esencia de aroma y sabor 0* 04

TOTAL 27 a 35 73 a 65

NOTÁI los volittiles pueden ser clasificados quSicamente oomo leidos, 

minas, sulfuros, compuestos carboxIlicos ( aldebldos y cetonas ) y otros. 

Los no volítiles en Scidos, carbohidratos, protefnas, aceite&, fosfolípi- 

dos# mineraloss y otros, 
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A` MIDICE II -B . ANÁLISIS IZ UIA ESENCIA DE AROMA DE CAJU. ( Slatkís Sív

19. 

PESO P. DE EBULL. IMPORTANCIA
COMPUESTO

MOLEC. % OC * P RELATIVA IZ

SABOR

Acataldehido 44 19. 9 21 70 grande

Acetona 58 18- 7 56 133 mediana

Diacetilo 86 7- 5 88 190 grande

n- ValeraldebLído 86 7- 3 102 216 mediana

2- Retilbutiraldehfdo 86 6. 8 ql 196 mediana

3- Retílbutiraldehfdo 86 5- 0 ql 196 mediana

Metilfurano 82 4, 7 63 145 mediana

Propíonaldeh£do 58 4. 5 49 120 mediana

Metílformato 60 4, 0 32 go mediana

Di&xido de carbono 44 3* 8 - 78 - 108 . 4. 4

Furano 68 3. 2 32 go grande

laobutiraldehido 72 3- 0 63 145 grande

Pentadiono ( isopreno) 6B 390 30 86 mediana

Metiletiloetona 72 294 80 176 mediana

Parafi.nas y olefinas
de f8rmula C - C 60 2. 0 35 95 medíana, 
Metilacetato4 7

74 1- 7 57 135 mediana

Sulfuro de dimetilo 62 1. 0 38 10,0 grande

n- Butiraldeh£d0 . 72 0, 7 75 167 graLde

Etilformato 74 093 54 129 mediana

Disulfuro de carbono 76 C. 2 46 115 mediana

Alcohol matílio0 32 0. 2 46 115 pewleña

Metilmercaptano 48 0. 1 6 43 grande

100, 0

APEMICE II -C . COMPOSICION DE ALGU[NOS CAPES VERDES Y TOSTADOS. ( Wnig) 

COMPUESTO
CAFE TOSTADO

MÁXIMO % misimo

CAFE VEPME

MAXIMO % MIN

Ág— 12. 00 8. 00 4900 04

Cafefna l .8o 0480 1 * 8o 00

Grasa 14. 20 11940 16- 50 100

Celulosa 42- 30 16. 60 51- 00 121

Aisuares reductores 7- 80 5- 80 0000 le

Initr6geno total 2, 20 1. 10 2. 70 lo

Cenizas 4* 00 3- 50 5, 00 4* 
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APUDICE II -D * CO~ JIDO DE CAnINA EN LLS DIF~ TES ESPOCIES DE CAFE ( CE

SE CULTIVAN W MEXICO. ( Por zonas de cultivo).( Datos propor

cionados por Kuace Alarc&n, Cortina Anciola y otros.) 

0.Ti I LON DESCRIPCION nAFELnA 1 CAFEINA % 

Base seca Base húmecla

Ctrdoba, Ver# Café oro ( grano) 1409 1900

Urdoba, Ver. Caf9 oro ( grano) 1912 1- 03

Urdoba, Ver. Grs- io 1. 12 1, 09

Ctrioba, Ver. Grano corriente 1. 04 0- 97

Urdoba, Ver. Grano 1. 26 1- 15

CSrdoba, Ver. Corriente 1. 11 1. 00

Coatepec, Ver. Grano 1- 13 1. 04

Coatopec, Ver. Grano 1. 14 1. 07

Coatepeo, lar. Café corriente 1, 04 1400

Escamela, Ver. Café cerríente 1. 10 1- 04

Fortín, Ver. Planchuela lavado 1- 15 1- 05

Fortín, Ver. Pergajaino lavado 1- 13 1. OJ

Potrero, Ver. Grano 1. 24 1. 15

Huatuaco, Ver. Grano 1410 1. 03

Jalapa, Ver. Ca1élavado primera 1. 20 1. 11

Jalapa, Ver. Café corriente 1- 17 1- 07

Tlapacojan, Ver. Grano lavado 1610 1. 02

Tlapacojan, Ver. Grano corriente 1. 00 0. 91

Orizaba, Ver. Grano 1. 20 1, 10

Orizaba, Ver. Grano 1. 10 1. 01

Paraje Nuevo, Ver. Grano 1. 29 1. 19

Paraje Nuevo, Ver. Corriente 1. 29 1. 19

Paso de Macho, Ver. Corriente 1, 12 1. 00

Zongolica, Ver. Corriente 1. 19 1. 09

Chiapas Escojido 1. 25 1. 18

Chispas Terceras 1. 24 1. 19

Tapachula, Chía. Grano 1. 23 1. 12

Pochutal, Oax. Grano lavado 1. 27 1. 21

Pochutla, Oax. Café esgunda ( corriente) 1, 10 1. 02

Tuotitl5n del Caminoy
Oax. Grano corriente 1. 06 0. 97

Zona AlIta, Oax. Grano 1. 21 1. 14

Oaxaca caf9 corriente 1. 23 1. 17
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continuaci8n al ApArdice II—D

ORIGEN

Teutila, Oax. 

Tlacolula, Oax. 

Cd. Valles, S. L. P. 

Cd. Valles, S. L. P. 

Zacapoaxtla, Pus. 

Teziutl. n, Pue. 

Paguatl' n, Pue. 

Tezonapa, Pue. 

Mezolongoj Pue. 

Uruapan , Mich. 

Uruapan, )¿¡ ch. 

Guarroro

Guerrero

Tacanhuitz, S. L. P. 

Cd. Valles, S. L. P. 

Teutila, Oax. 

Chiquihuítlin, oax. 

Oaxaca

Chianas

Jalapa, Ver. 

DESCRIPCION

Grano

Grano

Grano

Grano

Grano lavado

Grano

Grano Corriente

Grano

Grano

Caracolillo

Planch-Atla

Grano

Grano

Pulpa y caacarilla

Pulpa y cascarilla

Flulpa y cascarilla

Pulpa j cascarilla

Pulpa y ca3carilla

Pulpa Y cascarílla

Pulpa fresca .7 Boca

304

CAFEMA % 

Base secs

1- 05

1. 10

1. 26

1. 16

1* 03

1. 10

1. 06

1. 05

1. 04

1. 12

1. D3

1. 23

1. 18

0. 39

0. 21

0- 49

0- 41

0. 62

Os63

0. 80

CánINA % 

Base hdmoda

0. 98

1. 02

1. 10

1. 02

0- 95

1- 03

0. 99

0. 96

1. 00

1- 05

0. 95

1. 15

1. 11

0# 36

0. 19

0. 45

0. 36

0, 56

0. 61

0- 64



AMII" II -B . LISTA CRONOLOGICA IE LAS PATIUMIS DE DESC-AFEIIJIZ- CIO14 - 

NMIERO y IEVENTORES TITULO 0 DESCRIPCION

FECHA

Di- 6 37 5 meyer, Jr. Tratar el café verde con vapor seco; 01— 

3,116/ 06 traer con 1¡T,, H2SO o HC1 para quitar
411

la Cafeina y 0 ur al; extruer con

benceno; descafeinízar; regresar extrae

te. 

Keyer, JJ. La misma de arriba ( Br 6 379- 

Utescher, E. Extraceisn con amonfaco acuoso. 

Uter.cher, E. Extracci8n del café verde con ¡ Leido ac9
tico o con ácido sulfuroso. 

Utescher, E. Fijar la cafeina y extraer en una 00 - 
ente eléctrica débil. 

Viinmer, K. H. Descafeinizar el café verde con alcohol

diluidol exiruer el extracto acuoso con
solventos or¿.nicos. 

wimmer, K. H. Humedecer si café verde con a~ calien

te o vapor; extraer con benceno o cloro
formo. 

bie.yer, J. F., Fixtraer del café verde coz. agua; remo~ 

Roselius, L. ver el extracto oon vacío; descafeini- 

Winmer, K. E. zar el extracto; reutilizar el xt"act0

descafeinado. 

1) escafeinizar el café verde con acetato

de etilo a 689C en centrífugas

Vimmer, K. E. Pazar vapor al café verde; extraer con

solvente; pas" r vapor otra vez ParA, el¡ - 

minar restos de solvente. 

Tr- llich, R. Humedecer el café verde; pasar cor= an- 

te sitctrica para disociar la cafeína y
el ácido t9nico; extraer la cafe1na* 

Klein, L. Extraer caf4 verde o tostado oon solu- 
ci6n cAlcica bajo presi6n. 

Hubner, R. Sumergir el café verde en aE- a 15* C; 
germinar parcialmente; extraer con & gua

a 50 6 60* C - 
Hubner, R. La misma que la Br 1 328/ 10 arriba. 

Lifebelt Coffes, Tratar el caf9 verde con vapor bajo prl
CO. si&n; extraer con benceno. 



continuaci8n Ap4ndice II -E

NulvMR0 y

FECHA INVENTOBES TITUW 0 DESCRIPCION

US 953 07394 Trillich, E. Extraer del café verde con ácido acético
3/ 29/ 10 y después con Star bajo presi4n. 

US 953 643 Seisser, L. Extraer del oafS verde entero con solven
3/ 29/ 10 te volátil usando una centrIfuga para lí

circulaci6n del solvente. 

US 964 944 Trillich, R. Extraer con álcali al 11 % ; descafeini- 
7/ 19/ 10 zar el extracto acuoso con solvente orgí

nioc pecado. 

Br 24 793 Klein, L. Sumergir en agua y pasar vapor al. café
10/ 25/ 10 verde; extraer con soluci6n acuosa es- 

lierite de cal -cosa. 
BI- 8 815 Klein, L. Tambores sellados con válvulas especia - 
4/ 8/ 11 les para café libre de cafeLna. 

US 1 000 692 Roselius, L. Electr6lisis del café verde en una solu- 
8/ 15/ 11 ci6n conductora; extracci6n con un sol~ 

vente selectivo. 

US 1 009 610 W¡ mmer, K. E. Fxtracci1n del caféverde con a~ calíen

11/ 21/ 11 te a 70- 12011C; descafeinizar el extracto
acuoso; impregnaz los granos con el ex- 
tracto descafeinizado. 

US 897 840 Meyer, J. F., Tratar el café verde con vapor seco ga- 
9/ 1/ 08 RoseliuB, L. & seoso, después oon leidos; extraer con

reimpresi6n Wimmer, K. B. solvente volátil; tratar con vaDor seco, 

US 13 261, 2, 3

W 1 015 271 Geisler, L. W. Extraer el café verde con aGua hizvie,-te; 
1/ 16/ 12 descafeinizar el extracto; deupues sumel

gir al café en la soluci1n descafeinad.J. 

US 1 016 293, 4 Rosewater, N. Extraer del caf9 verde entero con agua
2/ 15/ 12 caliente; enfriar el extracto; sumergir

al café en el extracto descafeinado. 

US 1 039 961 Klein, L. Extraer el café verde coL acuoso; 

10/ 1/ 12 después tratax con CO2 1 bajo presiSn. 
TZ 1 041 160 De Pury, E. Cauear que las celdas lefioeas del café
10/ 15112 verde se rompan; extraer y luego tostar* 

US 1 073 929 Rosewater, N. Aplioar calor seco al caf4 verde entero, 
9, 2' 1 131/ agitar, descorticar, extraer cafeIna, 

restaurar otroa constituyentes que no

sean cafeSnas

111S 1 123 827 Vhital-er, M. C. & DestilaciSn con vapor de ccf¿s verdes y
1/ 5/ 15 Metzger, F. J. tostados; después extracci6n acuosa; coHI

binar el destilado y extraer para recup2. 
rar la cafetna. 

US 1 216 671 Eden, P. R. Fsxtraccidn acuoca de la cafeina del café

2/ 20/ 17 verde; secado parcial; tostado hdmedo. 
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continuaoi6n Ap9ndioe 11- 19

XUWERO T INVESTIGAWRES
FECHA

Lomba,T qj HX La. 

Roaewater, N. 

TIMO 0 DESCRIPCIOW

r,ar acoo extracoi6n con solvente; 

pasar vapor para eliminar el solvente. 

Sublimar los alcaloicles del café verde. 

Roselius, E. Pasar vapor al café verdel extraer con
jonoeno. 

Lombacre, H. G. E. Sumergir el oafé verde en agua basta 1— 

humedad de 20 %; extraer con solvente de

punto de ebullici6n entro 36 Y 45* C

Kaffee H. A. 0 Extracoi6n del grano de café verde con

diolorometano. 

Kaffec H. A. G. La misma que la anterior ( Br 206 145/ 22). 

wimmer, K. E. Extraer del grano verde con hie-rocarbu- 

ros halogenados de p. de eDullíoidn del* 
Jo de 45* C - 

Kundig, P. Extraer del oafé verde con solventes or— 

s£nioos, alooheles, ésteres, cetonas, 

Telliseller, F. K. Extraer del café verde entero con solven

tes pa. iL la cafefna a presi6n de 15 atm_. 

Gross, H. Sumergir el café verde en soluciones al— 

calinael pasar gai inerte; separar la ea
fe:fna; recircular 1 gas. 

Kundig, P. Calentamiento del café verde bajo pro— 

sidn; extraer la cafefna con solvente;. 1
liminar el solvente por medio de una oc— 

rriente de aire y vapor. 

Gaesner, C. O. Quitar la oafefna o la tefísa del café o

del té con solucionos acuosas de sales

en substancias extractivas. 

Klappreth, W. Descafeinizar extraotos &ouosos de café

verdel reutilizar los extractos. 

Neustadt, 0. & El oafé verde extraido y desoafeinizado
Neustadt, I. es enriquecido por extractos

dos de una cantidad m« s grande de granos. 

Pa' fgen, W. Descafeinizar extractos de café por me— 

dio de carb6n mineral. 

Parben, 1. 0. Ektraor la cafef= del café verde con e— 

mon:faco 11quido. 

Iaitat, 0. Tratar al oafé verde a 60- 900C con solu- 
ci6n de £ leal¡ libre. 

Closmann, B. A. Extraer el oafé verde con agua oaliento; 

descafeínizar; reutilizar el extruoto. 
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oontinuaci6n Ap4ndioe 11—B

XMMEO T
FECaA IFVESTIGADOPES

Br 362 313 Levelt, W. H. 

4/ 22/ 31

Pr 733 915 Koro Kaffee Cie. 

3/ 19/ 32

Pr 739 900 Scheele, 

7/ 6/ 32

Br 397 323 Massatsch, C. 

10/ 15/ 32

Pr 743 900 Massatsch, C. 

10/ 15/ 32

Br 404 228 Gilbert, P. 

7/ 19/ 33

Belg 3P9 292 Cafesa
11/ 30/ 33

Sui 166 486

4/ 2/ 34

Sui 167 162
4/ 16// 34

us 1 957 358
5/ 1/ 34

Ale 77 001
5/ 18 34

Fr 764 456
8/ 22/ 34

US 1 964 814
7/ 3/ 34

Br 442 230

7/ 27/ 34

Fr 768 452

8/ 7/ 34

Fr 771 1526

10 10 34

US 1 977 416
10/ 16/ 34

Pr 775 227
12/ 21/ 34

Br 43,9 617 Helwke, Iff. A. C., 

8/ 30/ 35 Tjberghein, B. C. 2. 

Backer, P. J. 

ErLmner, M. 

Brunner, M. 

Soheele, E. 

Brumund, D. 

TITULO 0 DESCRIPCIOIF

Pasar vapor al café verde para romper

las células; extraer oon solvente; pa- 

sar vapor. Con descripcién de aparatos. 

Tratar al café ve, --¡e con alcoholes mis

altos o cetcias humedecer; secar a

100OC; extraer cafof.na; usar presidn. 

Extraer cafeIna del café 7erde por una e

mulsift de ajua y solvente orgánico. 

Descafeínizar extracto de café Dasándolo

a través de un solvente; filtrar. 

La misma que Br 397 323/ 32, artíba. 

Tratar al caf4 verde con H 0 para des - 
102

truir los lar-atos y abrir . 5 granos; ex

traer con dialorometano. 

Tratar al café verde con vapor bajo pre— 
si6n; quitar la cafeIna con solvente o:— 

gá--ioo. 

Café libre de cafetna Dor extracci3n con

emulsi6n acuosa de aceite parafInico. 

Extraer el café verde con cis—dicloroeti
leno para quitar la cafeína. 

Extraer con emulsidn de agua y solvente
orgánico. 

Ex -traer del café verde oon a,7aa y solven

te orgIníco. 

Grethe, T. Retraer con mezcla de éter acético Y a— 
gua; pasar vapor y secar. 

Gilbert, P. Tratar café verde oon H2025 extl'ner oon
diclorometano. 

Helmke, ', í. A. C. Aparato para extracci6n continua de café

verdey cilindro inclinado. 

Brunner, M. Extraer con ciso diciorometano en autoola

Ve. 

Rennotte, J. P. 

Wilder, H. K. 

Produits Silgelac

Alcaloides del dafé verde. Extraer con

H2CO3 * 
Humedecer el café verde; extraer con sol

vente volitili pasar vapor a 170' F - 
Extracto de café pasado a través de un
lecho de pellets de gel de sIlioe. 

2)ttraer el café verde con cloruro de etí
leno; tratar cen vapor y aire. 

3 0 S



oontínuaoí6n al Apéndice II—E

ERO T INVESTIGADORES TITULO 0 DESCRIPCIOW

PECHA

US 2 007 405
7/ 9/ 35

Ale 598 379
7/ 9/ 35

US 2 016 634
10/ 8/ 35

US 2 023 333
12/ 3/ 35

US 2 036 345
4/ 7/ 36

Meijer, P. M. Pasar vapor al café verde; extraer con

solvente orgánioo; pasar vapor seco. 

Ruppert, P. Extraer el café verde con tricloroetile— 

no; los aceites del café adicionados de

nuevo al extracto para preservar el aro— 

Ma. 

Grethe, T. Extraer el café verde con éster aoético

y agua; pasar vapor y secar. 

XcLang, J. Extraei el oafé verde con
dicloroetano. 

Merckel, R. 

US 2 045 854 Hoffmann, W. F. 
6/ 30/ 36

Ale 632 208 Kallman, A. 

12/ 5/ 36

Pr 806 904 Tyberghein, E. C. 

12/ 29/ 36 E., & Backer, P. J. 

Fr 742 684 Coffex, A. G. 

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

US 2 157 956 Hasselborn, W. C., 
5/ 9/ 39 & Thompson, J. J. 

Ale 675 471 Scheele, E. 

5/ 9/ 39

Pr 845 118 Cafg Banks, S. A. 

8/ 11/ 39

A171685 367 Coffem, A. G. 

12 6/ 39

US 2 198 859 Bdrg-in, E. 
4/ 30/ 40

Una mís digestible infusi6n a pE de 6- 4
a 6. 9; afíadir una substancia alcalino no
dalina. 

Sumergír a los granos de café verde en

un medio lfquido oonduotor; electrili— 

zar con corrionte directa; neutralizar

el éteido. 

Uso de aibdmina de huevo y E202

La misma que Br 439 . 117/ 35 descrita ante
ríormente. 

Calentar al café verde con 16 % de agua

en autoclave; olave; extraer con dicloro

etano; calentar para eliminar solvente. 

Café libre de cafetna y tA. La cafelna
descompuesta por acreaci6n de los granos
hilmedos, o de las hojas del té. 

Tratar a la infusi6n de café con carb6n
no activado, despuéa con soluoi6n alcali

na no t6xica. 

Agua fria, vapor, solvente caliente, va— 

por ( café verde) 

Extraer del oafé verde con emulsi6n de

triolaroetíleno o oloroformo. 

Descomposici6n de la cafe1na y/ o teIna
por aereaci6n en presencia de agua, co— 

rriente eléctrica y rayo& ultravioleta. 

Extraoci6n acuosa del café verde; desea— 

feinizaci6n del extracto por carb6n mino

ral activado; reutilizací6rk del extracto. 

Desoafeínizaoi6n del extraoto auuoso del

café por agente adsorbente en recipiente

4e lSquido permeable. 
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NUM-ERO y INVESTIGADORES TITULO 0 DESC11IPCION

FECHA

Bel9 440 644 Café H. A. O., S. A. Café líbre de cafeTna por aereací6n de
1/ 31/ 41 los granos húmedos oon bacterias de £ o¡ 

o láctioo. 

Su¡ 211 646 BtIrgin, E. ( M. Brun La misma que US 2 198 859/ 40 descritaa
2/ 2/ 41 ner Co.) teriormente. 

US 2/ 233 033 Robinson, P. W. IDamedecer el café verde; pasar vapor, d

2/ 25 41 10 lb;. extracci(5n con solvente; pasar Y. 

por. 

Ale 709 365 Kirachbaum, E. Descafeinizaoíon de extractos de café. 

7/ 3/ 41 Extraer café tostado o verde con agua; 
destilar hasta que el residuo está seco

coleotar el destilado arom9tioo; libera

al residuo seco de la cafeína al vacío; 

combinar con el líquido destilado arom4

tico. 

Hol 31 215 Koffie, H. A. G. Extraer del café verde oon a~ o extra

10/ 15/ 41 to de café, en corriente de aire, corr 

te eléctriaag luz ultravioleta. 

US 2 284 033 Berry, N. E. Sumergir al café verde en soluci6n de a

5/ 26 ' /42 lubles de oafé. 

Ale 722 132 Roselius W. Aereaoi6n del café verde én presencia d

5/ 14/ 42 agua; reutilizaoi6n del a:- ua de extrao— 

ci6n. 

1101 53 500 Uffec, H. A. O. La cafefna es destruída en el grano de
11/ 16/ 42 café verde húmedo Por corriente de aire

formentaoi6n, oxidacidn, baoterias de A

oido ldotioo y levadura. 

US 2 309 092 Berr-j, N. B., & Extraco dn a contracorriente acuosa y
1/ 26A3 Walters, R. H. continua del oafé verde; descafeiniza— 

oi6n del extraotol " e¡-- oular el extrac. 

to descafeinizado. 

US 2 309 139 Reotor, T. M. Proceso continuo y equipos. Humedecido, 

1/ 26/ 43 extraocién oon solventes a contracorriei

US 2 324 594 Polin, N. S. Mezcla de solventes para la extracci6n

7/ 20/ 43 del café verde; pequeña cantidad de el<> 

roformo para la cafeIna y mayor cantida
de otros hidrocarburos para los aceites

Ale 740 900 Roselius, W. Extracci6n de café verde y tostado con j
9/ 9/ 43 gua; colectar los gases; remover CO de

los gases; regreaai los gases restaltes

al extracto. 

US 2 375 550 Groseman, E. Descafeinizar el extracto de café por

5/ 8/ 45 oontaoto, con silicato de Al o Mg. 
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MUMERO Y INVESTIGADORES

FECIM

Su¡ 239 206 Porster, 0. 

12/ 17/ 45

US 2 391 981 Kremers, R -E

1/ 1/ 46

US 2 472 121 Ornfelt, J. 

6/ 7/ 49

Can 492 560 Ornfelt, J. 

5/ 5/ 53

US 2 472 881 Bender, C. R. 

6/ 14/ 49

Br 635 185
4/ 5/ 50

Hol 65 777
4/ 15/ 50

us 2 508 545
8/ 28/ 50

Br 700 598

12/ 2/ 53

Durronmatt, U. K. 

TITULO 0 DESCRIPCION

Descafeinizar café oon cloruro de metile- 

no bajo presiones alternadas de 19 2 para
excluir al aire. 

Extraer del café verde con solventes olo- 

r^, orgánicos de baja polaridad; descafei~ 
nizar en arcilla; quitar la cafeína de la

arcilla con solventes olorados orgánicos

de alta polaridad; reouperar la cafe1na. 

Extraer la cafeina de extracto de café

verde y tostado al 40 % con solventes or- 

g£nícos hasta que el 90 % de la cafeína

es elimínado. 

La míema que la US 2 472 121/ 49 arriba. 

Extraer del café verde con solventes org!j
nicos; extraer del solvente con agua para

obtener la masa de cafe1na por enfriamien

to; extr—er del extracto acuoso con sol- 

vente orgdnico para obtener el sobrante. 

Extraer del café verde y tostado con agua; 
destilar. 

Rend-Tiz, 9. H. Descafeinízaci6n de granos de café verde; 

pasar vapor; extraer con benceno; extraer

el residuo con a~ y éter. 

Shuman, A. C. Proceso de recupersoi6n de cafelna. 

Blench, R. O. Quitar el aroma del café verde y tostado
por medio de calor, después eytraer la ea
feína del café desaromatizado; regresar

el aroma al café o extracto. 12 reclamacio

nos. 

Ital 549 808 Conte, G. rliminaci6n de la cafe:Ena de infusioneB de
10/ 18/ 56 oafé. 

US 2 802 739 Nutting, L. Destilar con vapor el café verde y tosta - 

8/ 13/ 57 do y condensar; eliminar la cafeína; re- 
gresar el condensado al extracto. 

US 2 817 588 Baroh, W. B. Sumergir el café verde en agua; extraer

12/ 24/ 57 la oafelna con solvente org9nioo3 reutili
zar el extracto aouoso descafeinizado. 

US 2 33 395 Adler, I., & Evaporar volátiles de una película fina
604/ 19 6 Barle, B. L. de café verde y crudo, extracto a apropia- 

da temperatura y presi6n; extraer del ex- 
tracto acuoso con solvente orgánico; des- 

cafeinizar y regresar al extracto. 

Fuentes Viohael Sivets, M. S.; Coffee Proceso Technology; Vol II; pp 274- 277
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NOTAs las siglas empleadas en el apéndice II -E, significan* 

US - Estados Unidos. 

Rol - Holanda. 

Br - Reino Unido. 

Belg Bílgica. 

Ala A-lemania. 

I.;r - Franoia. 

Su¡ - Suiza. 

Can Canadí. 

lTal Italia. 
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