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INTRGDUGCCION

Kl problema vital de Mdxico estd, sin duds alguna en aprovechar-
165 recursos naturales, para el desenvolvimiento de su économ{a ¥ 18 sg
1ucién‘nerm&nente y priActica a los ingentes e insvlazables desequilio-s
Efiosbde nuestra moneda nacional on relacidn a las divisas exlrsbjera;.
México, como los otros pueblos de la América LaLin#. €5 un pais potern--
cialmente rico, aunque actualmente pobre. Somos proveedores de lés mate
riasbprimas que ofrece npesbro suelo y gue otros pai;ep industrializan-
posteriormente, para VGndernbg sus productos 9 precios elevados; ¢SLe -
es un circulo vicioaoAquevés necesaric romper, si realmente asyifamos‘-
al angrandecimiénto de nﬁestrg Patria.

Bate trabajo no pretende‘otro mérito que el indicar 1na de las v:
posibilidades éoncretas ¥y prédcticas que‘tenemos de aprovechar en nués-~
tra incipiente’industria uno de los elementos que mas prédiggmente nos-
Srindg nuestro‘suelo. la catia de azlicar sé cultiva y sé ha cultivado —-
sieméie en grandes extensiones laborables de nuestro territorio nacio--
inél. Innumerables son los ingenios azucareros cue hay en pdda la Hepl-~
biica.-La praducciép -de este art{culo oue supera en mucho las ekigen—v
. cias del consumo interné, ha venido a ser, sin embargo, casi incostea—-
‘ble, No es‘del caso sefialar las causas, sino anuntsr més bien las solu
‘ciones, 5i la Industria Azucarera en México quiere subsistir y desarro-
- 1larse, necesita anrovechar todas las nosibilidades cue la caila de azé

car tiene y que har sido ya descupiertas y aprovechadas en otros paises,

Ademds del szidcar, la quimica moderna utiliza lo que pudieramos
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llamer subproductos del asficar, como la cachaza, el vagazo ¥y las mieles
finales o incristalizables,

Hay ingenios que utilizan las wioles finsles pars producir also-
hol etflico, poro twnbién tienen aplicacicn estas mieles en  la obten--
eion de otros productos, paro so puede decir que ss el marcsdo exlranje
ro 2} gquo hacoe mayor copsumo gaé ellag,

Sin embargo, ies mieles finales pueden taner un uso importantisi
ma; el feido itacdnico ¥ fgue & su ves deje a esas micles Tinales sn po-
sibilivad de aeguir dando las otras aplicacliones ya wenclonsdas,

Por le tanto, la meta de esta tosis consiste en exponsr una nug~
va posibilidad de la Industria Azucarera, oue hard aprovechar & su méxi
. moyrendimiento uno de los recurses naturales mds prédigoes de nuesiro -

suslo nacional,
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HISYGHL A Uil PLASTICC ITACLRICC
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5L dedde dvsednico ¢ totilon sucsinico corresponde al srupo de 3

cidos orgiuicos dicarboxilicos no-sziurades (1), besde 1973 es conosido

! 3 -
cue low gaveres del fcino inee

dew pucaon ger pollmerizoaos para for-—

r N - . » .
et plisticos incolorus, Lis Lavic su dumostrd gue éstos tienen indices

ae rveiTeceidn elsvados (2). Los plisiticos incoloros y transparentes que
se obtienen por la polimerizacidn de los &steres del dcico itacdnico —
s0N Nuneroses y de aileventus cavacieristiscas, segin el alecohol con el
cual el fdcido se conbira para dar luger al Jster, pudienco ser aipleadc
en le faoricaciln de productos, talss como cristales de sopuridad, len--
tes, joyas artiticiales, hules sintéticos, resings dentales (3). 08 ~-
triésteras aconiticos pueaen ser preparados directamente del Zsido aco-
nitice o ce su sal, ¥ pueden ser usados poOr sus caractardsticas plésti-
cas como plasticizadores con el acctato de cloruro as polivinilo (4).
£l dimetil itaconato puede ser polimerizade y formar un producto plasti
co transparénte para usarse en la fabricacidn de lentes (5).

fin 1887, Fittig obtuvo el éeido itacdnico a partir de la destila
cién destructiva del Acido citrice, siendo éste 21 mejor método de fa—-
briczeidn del 4ecido itzcédnico (6), Aungue este método no ha mostrado ——
Ser un proceso prictico en la nroduccidn a gran escals, devido a lus al
tas teauparaturas requeridas, dando por resultado reacciones secundarias
a2 uugcomposicidn, polimerizacidn e isomerizacidn que hacen yue los ren

aimientos de dcido itzcdnico sean oajos.
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dn 1951, Keno Kinoshita reportd jor vuz prizeca el deido ibacéni .
co como prouncto u?l mibabelisme e clertos hongss, darxie por consiguien
te un procaso de obtencifn de Avido ilacdnico por fempsntacibn de carng
piaratos (f). besde L350 (2) so benfan notieias sobre la descomposicidn
pirolitica del dcino aconltico a feido itacdnice; pero sin aplicacién -

industrial poryus se consideraba al deido ceonitice como un producto ——

costoso de 1la deshidratacidn del feldo citrice por méledos cataliticog-

(9)-

kL dcido sconitico fué primerarente descuvierio por Hohr (10) en
roductos derivados de le cada de azicar en 1877, aparte de los and
los preductos derivados de la calla de azucar en 1877 rto de 1 riid
nodcidos ha sido sedalado por Yoder (W0}, por hctalep y Seibert (1L} y
por Balel, breoeg y anbler (12) como el principal componente complajo al
4. F A
aclao aconitico.
G 19af vy 1945 fué demostrado en la Iberis Sugar Gooperative, —
Inc. Hew Iberia, L., que loz aconitatos alealino-ldrreos pueden ssr re
cuperados en cantidades coscrcinles de las mieles incristalizables (13);
pernitibicioles a las misles ya tratacas el ser usecis en sug diferontes
destinos. Las estadisticas son de que 1.320,000 kgs. de deido aconitico

por aro, como wind

son potuncialmente recuperables en este camine co
mo un subproducto de la caita de azdear cultiveda y molida en iLouisiana-
y Florida. in esta estadistica nc se estima la cantidad de Acido sconi-
tice recuperable de la azicar en crudo y mieles que se importan.

i1 dos estudios conducidos por la Agriculbural Chemical lesearch
Division sobre el Acido aconitico en los productos de la caila de azlear

fué establecide que cuando las solucionss scuosas del feide son culenta
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das, el dcide sconitico es lentamente descompusste en 2eido itacdnico y
bidxido de carbono (1%).

hdembn ol estudic de esta reaccidn ha yuiade &) crecimiento de -
un proceso purs 14 produceldn de dcide itacdnico de alta pureza y en -
gran rendindento de loc aconitatos salealino-térraos crudos separados de
las mieles. .n este process el alslamiento prelindnar del Zeide aconiti
co, como talyne es necssario; y la desconposicidn secunoaria, polineri-
zacidn e isomerizacidn de los procesos pirolitices, towan lugar sdlo en

grado poquedo.



CAFPITULL 11X
ESTUDIV DE LAS MATERIAS PRIMAS

MIBLuS TNGRISTALLZABLES

OBTENCION

Las misles incristalizablss o nieles finales, se obtienen como -
un subproducto do 1a fabricecién de azlcar, El proceso gensral (Anexo 2)
eg ol siguisnte: la cana dv aztesr se slimenta a los conductores da ca-
fla, y durante ol recorrido que 2igue os lavads, para eliminar las impu-
rezas que llevs; o luego dsafibrada por medio de cuchillasg perse cbte-.-
ner la mayor extrsceidn en ol siguiente paso, aue ep ol de molienda; sl
juge extraido, llamado jugo mezclado, ge bombes a loz tancuss de pesada,
pasando poateriormente & sulfitacidn -or uedio de vasorss de bidxide da
azufre; elcalizecion, usando laschada de cal con ol fin do vrecipitar --
les impurszas; & los calentadores o cambiadores de czlor donde sals el
jugo a 100-105°C,; clerificacidn, donde los lodos se ssientan en log —-
llamados clarificedores; evaporacidn, conocido come cuddruple efecto, -
porque son cuatro evaporaderss consctados on tal {forme que los gases -~
producides por la evaporacidn en uno de ellos, sirven como vapor de cé-
lentamiento en el siguients. Xl jugo que sale del (liimo efecto toma sl
nombre de meladura 50-60%Bx.; cristalizacién, donde la meladura se cris
taliza; centrifugacidn, aqui se separa el azlcar de las mieles finales,
El bagazo do caila se iransporta en parte a las calderas como combusti--
ble. Los lodos de los clarificadores se mezclan con bagacillo, gue es -~

polvo de bagazo y se filtran; pasando el filtrado a alcalizacion; la -~
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mial con el apus e

de ¥ se llens une arobets con el objelo de devermi
nar sa Brix, Se ha visto oue la nlel englobe gren cantidad de aire va--
riande noteblemente la lectura del Brix, dands por consiguiente lectu--
res erroneas y, dado que en la compra de la miel finel, asl como en la
rmi.sma Industria Azucarera, se acostumbra reportsr ia wmiel final sn tong
ladas de mdel {inal e 85Ohx., Lenemds ques

Ten. de miel final x Brix = Ton. da sdlidos en misl final.

Ton. de s6lidos en miel final/85 = Ton. de miel final a 85°Bx.

Como se ve el brix tieno un papel importante para determinar las
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defeca von plome seco de lHovro, agitando Duertemente pae
re obtaner un [ilirade transpsrente vy poder hecer una lectura clara en-
el polarimetro. Con el Brix ya corregido por temperalura se LUSGA gy —-
factor de pureza (21),

Factor del Brix corregido x Pol., = Pureza.

Brix de le miel Jinal x Tuoresn = Bacarosa,

ANALISLS QUIMICOS

De los anslisis quimicos verificedos sdlo discutiremos el relati

vo &1 Acido aconftico; ys que los restantes son ya conocidos,



DETUINACTUN DB ACLLO ACUNITICU (14).- Hay aue notar que el méhodo de-
pende de la exacts dsterwinaciin de Cuz, pars 2l cual, el método gravi-
metrico o volumstrico pusden ser usadon,

fleactivos: Julueidn saturada de scetato de plowmo neutro.

Suspensidn de asbestos levodos con ieido,
Acevons y acido gcdtico glaclal.
Cristales secos de acetato de poltasio.
Aparatos; Vaso de LOO ml. y erienmeyer de 250 m},
Lobudo Buchner o Hirach y frasco de suceidn.
2 tuvos cargados con cal-soda y reflrigerante.
Adaptador tipo Clajssen y [{rasco para lavado ds gas,
Trampa de absorcidn de €0, (15).

Técnica.- Pesar con el vaso de LOO ml. la suficiente cantidad de
mielos para dar ds 20 a 30 gramos de sdlidos, y diluir con agua a 200 -
ml.. Mezclar y calentar en baflo mar{a a 80-50°C.. Agregar con &gilacidn
50 ml. de solucidn seturada de acetato ds nlomo, Dejsr cue el precipita
do se asiente, Ajustar al embudo Buchner un papel filiro y poner ura --
delgada caps de asbestos, uniformsmente sobra el &rea filtrante. lioco-=~
ger ol precipi*=do de plome del vaso con agua sobra ol filtro preparado.
lavar el precipitado unz vez con agua y ¢sta se elimina por succidn. be
tener la succidn y 1lenar el papel filtro con acctona. isla se agrega -
POCO 4 POCO DArd alegurar que penstre a Lravés de todo el precipltado.,
Sliminar la scetona por succion y rapetir con una sepunda porcion de --
acetona. Continuar la succidn despuds del segundo lavado con acetona --

hasta que el olor de acetona se haye ido completamente del papel y del
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precipitado. Secar sl papsl y precipitado en la eatufa a 120°C, por 30
minutos,

Poner el papel y precipitado en el Erlenmeysr con 10 gramos de ~
cristeles de acetato de potasio y pedacitos de vidric y agregsr 100 ml,
de acido scético smimelal., A través de un tapdn de hule sjustade on la -
boca del asdaptador tipo Clalssan, prassr un tubo de vidrio tal, cue el -
tube esté coleocado a medic cuntimetro sobre le superficie del &cido scé
tice; concetar el otro extrume dol tubo a uno de los Lubus cargsdos con
c¢al-seda. Coneetar sl braso lateral del edeplader Claissen con el refri
gerante y con Lriva de hule consctar le boca de ézte con ls entrada del
tubo del {rasco de lavado de pas que contiene ngua destilada con un fon
do de 10 cm. minimo. Concctar el tubo cargado con cal-soda con und fuen
te do aire, y & fin de eliminar el 002 pruesznte dentro del aparato, pa-
sar lentamente una corriente de airs a través del aparato por 20 a 30 -
minutos a una velccidad de 120 & 180 burbujas por minuto en el frasco ~
de lavado, Preparar la tramra de sbsorcidn de COZ; ¥, cuando el COp ha-
sido eliminade del aperato, conecter 1la trampa a la salida del tubo del
frasco de lavado. Conectar el otro tubo cargado con cal-soda sl otro ex
tremo de 1a trampa de absorcidn. Continuar la corriente de aire y calen
tar la mezcls en ol Erlenmeyer a ebullicidn. Hervir por une hora y me-
dia bajo reflujo; luego detener el calentamiento y dejar enfriar & la -
mezcla lentamente por 30 minutos, mientras que 1la corrients de aire es
continuada. Desconectar la trampa de absorcidn y determinar el 002 ab--
sorbido. Multiplicaer los gramos de CO2 por 3.,9545 para obtener la canti

dad equivalente de &cido aconitico.
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DETERVINACICH DE ACTDU AUONITICO BN ACUHITAICS .- Pesar dentro del erlen
meyer £ gramos del aconitato seco. Agrepsr 1V gremos de acetsto de pota
alo y pedacitos de vidrio y 100 ml. de dcide acalico glacial; montar —-
los sparatos y proceder con la descartoxilacidn y asbsorcidn de CO2 exac

1 + ?
tamente como sz agacribie arriba.

DETEMMINACION LE ACIDO AGUNITICC EN PIEZENCIA Di ACIDO CITRICC (16).-
Reactivos: Para 1 litro de reactivo, disolver 100 gramog do cristales—
secos do acelato de potasio en L60 ml. de dcido acético (99.46%). Disol-
ver, por calentamiento, 10 gramos de Acido borico en otrs porcidn de --
460 ml. de Acido acético glacial. Mezclar lss dos solucicnes, agreger -
30 nl, de 4ecideo mestico, y poner & reflujo la mezela por uns hora, En
friar a 1a temperaturs ambiente y proteger de Lt absorcion de humedad.
Téenden: 51 ls muestra no es completamente seca, disolver L a 2
gremos en 100 . de &zue, o si es Liguida, tomar la cantided suficien-
te, que contenga cusndo menos 1 gramo de Zcldos totales y diluir a 100-
ml.. Agreger suficiente solucion de hidréxide de sodio o dcido anético-
para tener & solucidn a pH 6.0-6,2, Diluir con agua & 150 ml. y calen-
tar en batto warins. Agregar agitando 50 ml. de solucidn saturada do nce-
tato de plowo neutro y safriar a la temperatura ampiente, Recoger el -~
precipitado como en ol proceso descrito para ¢l adcido aconf{tico (1L); ~
gecar detenidemonte a 120°C.; usar 100 ml. dol reactivo Acido acético-§
eido bérico, descarboxilando por hors y media, conforma sl proceso de -
Roberts y Ambler (14). Calcular el CO, transformedo coms dcido acon{tico.

51 las muestras son secas, se descarboxilan 1 a 2 g. con el reactivo.
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UETERMINACION Ui Cup Y CalCULLS.~ £ GG, puede ser absorbido y determing
do por algln mitodo eatandar, W1 e, se absorbe en solucidn de hidrdxide
de godio y se detsrmine volunitricumente por precipitacidn de los carbo-
natos con solucién de BaCl, y lu titulacin de la slealinidad restante,-
segin las modificaciones de Held y weihl del mitode ds Winkler.

Para dste y mitodos volumétricos similares, 1 ul. de HaOH LN
0,037 gramos de CeligQpe Pare mitodos gravimébtricos de determinacidn da -

002, 1 mg. de CO2 3,95 ng. de 06}{606.

CLORURC Dy CAILIO

GENERALLDADES

Peso molecular 310,99, Bl producto comercisl es un sdlido incolo-
r0, delicuescents, E) cleruro de calelo dihidratndo se utiliza en 2s¢new
mas, sélido y Yquido {solucidn con agua), El clorurc de csleic anhidro-
forma cristales cibicos, punto de fusién 772°C; punto de epullicidn arrd
ba de 1.6000\?.; gravedad especifica 2,512; soluble en 2gua y aleohol eti-
lico. La hidratacidn de la sel azhidra es exotérnica (21.7 cal/mol para-

fompar el hexahidrato).

UBTLNCICH

£l cloruro de calcio sz puede fabricar como un subproducto del -
proceso amonio-soda. También se pueds obtener por la purificacidn y eva-
poracidn de las salmueras natvrales. 21 cloruro de calcio es fabricado -

en escamas (77-30% CaCly), Mquido (404 CeClp) y 9élido (73-75 CaCly).
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CLORURC D &Aﬁlmalﬁ

GENBRALLDALES

Peso molecular 95.23; s encuenira sousrcialmente en la Lorms -~
anhildra y el hexahidrato. Cristales monoclinlcos-prismilices, punbto de-
fusidn cerca de .L]'{OC., graveday especifica 1.572. Tante el producto an
hidro come el haxshidrate son calicucscantes. wn ls nituralezs no se en

cuentra fécilmente on la forme pere, sl on Los

depdsitos del ocdano an 1s forma camslits ROL.HEgOL,.6H,0, Forma hidra~
tos con 2,4,6,8 ¥ 12 woldéculas de apgua de eristalizoeidn, Do solubili--
dad del hexahidraic, on moles de LglCl, por W00 moles de agua, o8 Y9.8~

a Q%., 103.8 a 22°C., 74,2 o 80°%., y 154.8 a 1159,

UBTENCLION
La preparacidn dal Liglly es de importancia toenics en coneccidn-
con ls fabricacidn de magnesico metilico por eleclrdlisis de su sal fub-

dida. Les cuatro principales ra ln properecion de la sal son:

{1) Las aguas maares de la plante de raiinacién de Camnalite, () Salmug
ras suoterrdneas,(3) hgua de mar y (4) La cloriuscidn del Mgl en la pre
sencie de carbbn o material carbdnico.

La recuporacidn de sal de wagnesio del agun de ner estd basads -
sobre la precipitacidn del hidrdrido de magnesio con cal o dolomita,

Humerosos wétodos han siao deserilos para la obtencidn de la aes
hidratacidn del }:.g()lz.(zﬂzu, ye que 1a dificultad se encuentra en la ell
minacidén de las dos Ultimas moldeulas de agua, las cuales usualmente --

van acompailadas per la formecidn de oxicloro.
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- Como 1a tendencia dél I!gCl‘.‘a a dééc&mponerse en el ms bajo grédo
N " de hidrataoion, ol proceso mds comercial emplaa. 2 pasos o grados de deg

:hidratacion en el cual cerce de 2/3 partes del agua de cristaliza.cit'm -

es eli.minada por eveporacidn al aire mientras que las dos ultimas molé-
o culaa aon evaporadas en una abmosfera de HCl o 012 Esta de-'hidratacion

- 'preeenta corrosién ¥ problems.s de equipo.

. CAL

i Gmmmnwss

La c&l 60 reactiva con agus; el proceso estd: rsierido a un apag" '

B Rt TPl s SO ot R S e RS

. ,miento y o8 exotemxico, ‘gonerando considarable calor. Tratando 1& ca]. -

"vi\ra con suficiante agua haste satisfacer su afinidzui quimica para agua\

- "',’bajo condiciones de hidratacion ; produce lo que se llama cal hidratadas -
¥ calidra. ’

~ La cal,tanto el éxido como el hidréxido, son de color blanco, aun

; "'que algunoa productos poseen un tinte grisiceo. Kl grado de calontamien

" to oubaeeuenne ala calcmacién, afecta ¢l valor de c&lentamiento s Plag- =
t.icidad denaidad v raactividad quimica de 1a cal producida. La cal no. B
as facilmente soluble N pero tiene una alcalinided mis altamente aprova- o }

ohable que 1a NaOH.

: 'La. gravedad especifica de 1a cal Liene relacidn bastante pareci-

oda seghn ol origen, estructura y porosidad del material, y es influen—

- ', : qiasi_a\ por _la'tan;para'_l'.ufq de calci_r'xacién. la recarbo’napacién de 1a cal ~

ﬂ.va a temperatufaa ordinarias n'o ocurre bajo condicionas anhidras.
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OBTENCION

La fabricacién de productos de cal conprende dos proceeos quimi
cos: caleinacidn e hidratacién, En estos procesos intervienen gran va~
- riedad de opersciones unitariﬁs qua pueden incluirse; acarreo, bﬁl#er};
zac_iéxi, tamizado, separacidn por aire y empague. Existen en e). mercado

dos ciaaes da calidra; calldra quimica especial (933) y calidra para - .

eonstruceién (85%).

IhPURbZ.Ab

la compos:.cion quimice y pmpi.edadea de la cal y de la piedra. -

. caliza dapen::!en de la naturaleza de las impurezas ¥ el grado de con—-—

t;a.minacion ‘del lugar de la caliza.. Las impurezas de la cal viva. comar-'i"

2

; cial mon: g0, S10,, Faaog, AJ.203, Hy0'y coZ.'

Los dxidos de calcio y ‘magnesio no se dlsuelven en agua si no -..,
'_ajé";:anviertm ‘prmero en mdroxidos. la aolubilldad del ku.droxido d_e,-'
: daiéio. décre'ce con el aumento de temperétura. La solubilidad de caléé-'~
cuxﬁércialéa eﬁ agua ho var!a mis que 7% de la solubilidad-dei‘hidr&ci-.

‘do qe calcio puro, las diferenc:.as son probablamente debidas 2 la pre—-'

senc:.d de . huellas de hidroxido de sod:.o ¥ potasio. La prasenci& de mag o

»nasia, s:(.lica y car‘oonato de calc:Lo o magnesio no tiene afecto sobre -

la solubilidad de la cal ordinaria, pero pueue tener un efecto marcado

sobre el valor de la soluecidén. Puesto que la solubilidad de 1a cal -

dlsminuye cuando la temperatura duwenta, el pH de -la solucién sat.urada
’ dé - eal es proporcionalmnte baja a altas temperdt,ur&s.
A 25 C. el calor do reaccidn de la cal con agua es 15,300 cal /

gremo: mol.
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ACIDO SULFURICO

GW&RALIDADES

Poso molecular 98 082; es un liquido incoloro, corrosivo, acaito

so. Densidad 1,8357, puito de ebullicion 270G,

He sido considerado como la base de la industria quinmice inorgé-

nica. Aunque algunos de sus usos histdéricos, tales como el primer paso-
‘en ol proceso de Leblanc, para 1a manufsctura de alcalia, han sido reem
plavados en su totalidad o en parte, por el ‘desarrollo de otros proca-—
sos, Su consumo ha aumentado para michos usos, tales como la industria—

f‘jdal rayon, induatrla de fertilizu.nt;es, industrin do los pigmentos del -
‘ .: btitanio, ¥y la. induatria del petrdleo,

e OBTANGION | | |
Proceso de contacto Este es el pmceso usado actualmente y tie— |
' ';xe su ongen en la patente de Perengrine Phillips en 1831, de. que‘ el ai
o:d.do de azufre pudla reacciona.r directamente con cxxigeno atmosferico -
ipasando esta mezcla sobve un catalizador calentado, generalmente un a— ‘b

lam.bre de platinoe o platino finsmente div—ldido y absorbiendo el trio}d.-* '

" do de azufre eﬁ.!{zsoh cohéentmdo. La reaccién fundamental es:

250+ 0 ===t 2505 + 4,400 cal,

ANALISIS IVESPECIFICACIONES , T

Para fcidos de 60-66°B& la determinacién del peso especifico se~

. hace con un hidrometro Baumu v : T

Para acidos nds fuertes que 66°Bé su fuerza se detemina por tj.-

T T




tulzeidn.
La espuciticacidn del Acido sulfirice de la fabrica "La Viga" és
al sipulente:
i,50, industrial
HoSu, 4 ial

Clase “C" libre de arsénico

65.6%88 (934 de concentracidn).
CAIBOR ACTIVALG

O NCION

Un gran nlsero de waterisles carbondceos pusaen ser usados pare-
la produccidn de carbdn sctivado. los mbs amplimmente usados son: made-
ra, aserrin, turbas, lignite, y pulpa de rmoline de desperdicio.

Varlos procesos lean sldo desceritos y patentados para 1a activa--
¢lon, pero pocos hon sido adaptados industrialments.

1a primera etopz en Ja preperacidn de carbdn nctivade incluye la
carbonisucidén del msterinl crude. Gencrelmente se huce sn auszncia de —
aire a btemperaiuras abajo de GCUOC., aunque g2 nan reportado casos en —
los cuales temperaturas nds allas han sico usadas con dxito. Después de
la carbonizacién, ¢l carbdn residual que tiene una fuerzs de adsorcidn-
débil, puede ser somuetido a calcinacidn a elevadas temperaturas para o-
liminar varias impurezss voldtiles y con esto aumentar su pousl adSor-—
bente, 1l procedindento de calcinacidn se aplica con éxitc considerable
a carboues de materizles crudos, tales como huwsos, los cuales contie--
nen otros clementos acemis del carbdn, wxigeno e hidrdgenc.

Un nétodo de activacidn que se estd usando smplianente comprende
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el control de la oxidacidn del carbdn con genes adecusdos. Alpgunos pro-
cesos emplean bidxido de carbono & 200-900%C, mientras que otros proce-
508 emplesn alre a 300-6009C,

En otro preceso peveral, el maberial per carbonizar, se mescla -
con reactivos quisicos guo desprenderin gases oxidanies s la temperatu-
ra de activacidn., Los resctivos asaceuades para tales propésitos son:

Hazsoh, ;;,ujpuh v dolomita (Ca—mg)CUB.

AALISLE
los andlisis inmediatos son;
Humedad ,
Materia valdtil,
Carbdn fijo.
Cenizas.
Pruebs de Permanganato: ksta prueba indica la‘habilidad de un -
carbdn para eliminar coloides y cuerpos coloridos. Se determina iodomé-

tricaments.,



CAFITULO XV
ESTUDIO QUIMICO DEL PROCESO

CONPOSICIMN DE LAS MIELES Y PRUEBAS

las mieles tenfan el siguiente andlisis:

Brix ga,01
Calecio 0-?35% Bx.
Rapgnesio QRThs B,

Ac. sconitico 3,365 Bx.

El aconitato de las mieles no se pudo separar con sdlo calentar-
las misles diluldas; ni njustendo ol pH con cal de 6.5 a 6.8 y despuds—
calentando.

81 los ¥ de caleio, magnesic y &cido aconitico son calculados en
fraccidn molecular (%/pesc atdmico o molecular x 103}, se encuentro qus,
para formar el aceniteto dicdlcico magnésico, las misles no contenian su
ficiente cslele y magesio para formar el compueste ingeluble., A todo -
agto hay que agreger que no todo el caleio y magnesio presentes en 1las-
sdeles es aprovechable para la formacidn del aconitato,

Cuande las mieles fucron diluides y calentadas, ye zea agregémg
les eal o clorurc de calcio, 8¢ Separaron grandes contidades de un pre-
clpitado viscoso, amorfo. Pueste gue este precipilado se formd primerc-
v a#s mis inscluble, redujo la cantidad de calcio dgus se hapin awrentado
al agregar la cal o el ¢clorurc de caleio; solamente se pudo separar el-
aconitato dicdleico mapnésieco, egregando suficiente caleio pars satisfa

cer las necesidades tunto ge la mmteria amorfa como del aconitato,
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3in embargo cuando misles diluidas fueron tratadas con cal, clo-
n;\ro‘de calcio y calentadas, se formd un precipitadc; cristalino que al
enfriarse las mieles se redigolvid, AL agregar ol cloruro de magnesio,-
el aconitato se formd en bonitos cristales y permaneci® inscluble al en
friarse las mieles; por 1o cue ge ve la necesidad de agregar sullciente

magnesio para poder precipitar el nconiteto dicdleico magnésico.

CCNLICIONES CPTINAS PAHA‘LA HECUPERACION DEI ACONITATO

Los trabajos efgctuados en la planta-piloto para obtener uns ma-
yor recuperacién del aconitato, se hicieron tomando en cuenta las condi
ciones dptimas que son las siguientes: (1) Brix de las uieles, (2) pH,~
(3) cloruro de calcio y magnesio agregados, (4) temperatura a la q\;le se
debén elevaf las mieles, (5) duracidén del tiempo de calentamiento y (6)
eliminacidn del aconitato dicdlciceo um.gné’sico de las mielas.

(1) Bl mejor proceso de trabajo es cuando la dilucidn es tal que
la soiucién tenga una concentracidn de 50 a 55° Bx. Si la dilucién es -
demasiado gxfande, la concentracidn de 4cido scondtico en las soluciones

" resultantes es baja y la produccidén de aconitato disminuye. Si la dilﬁ-
cidn no es lo bastante grande, la solucidn forma espund cuando Se Camew
lienta.

(2) EL pH se ajusta con éxido de magnesio, con hidréxide de pota
sio, con magnesita calcinada, con hidroxido de sodio y con éxido © hi--
dréxide de caleio; perc ¢l mejor agente es el dxido o sl hidréxide as. -
calcio. El pH Sptimo debe ser 6.5 a 6.8; una alcalinidad mds 2lta causa

espuma cuando se calienta. La cal usada deberd contener wun minimo de —
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carboriato ydesto gue el Cuy libarede hace 2 la solusidn formar espums.
(3) B clururo de euleio y cloruro de magneslo son Ussdos PaArs -
aumentar sl caleic y magpesio contooidos en ila solucidn, Los rosultades
mds satisfactorios se obtiensn, egragando 4 la solucidn 3 partes de clg
rurce de calcio enhidro y una parie de clorure de msgnesio snhidee, por-
cada cinco partes de dcido aconftice en la solueidn. sstas son Las mini
mas cantidades requeridas, Centidades mayores de miacilvos no tienen «-

ofecto sobre la recupsracidn del. aconitato dicdleico mag

(4) Las mieles son dilufdas y encsladas, luego culentadas a L9°C.
y despuds se sgregan lss soluclones de los cloruros. ¥t aconitasto 2mple
23 & separarse alrededor de 82°C., pero los mejores resultades son oble
nidos a temperaturzs entre 93-49°C, . Temperstures soore $9°C, causan ~—
descomposicién y espums on las mieles.

{5) Le temperatura debe ser mantenide a 93°G., por un minino dew
L5 minutes. Deteniendo la teomperatura mds de una hora, tiens muy poco -~
electo sobre la rccuperacién del aconitato dicdleico megnésico, El aco-

nitato se deja asentar.

(6) Es imposible filtrar el aconitato de las mieles, La presen—— -

cia de gran cantidad de sustancia amorfa, hace que la separacidn del a-—
conitato por asentamiento y decantacidn sea muy deficiente. El problema
de separacidn se resuslve satisfecloriamente por centrifugacidn de todo
el lote, o permitisndo a la mezcla aconitéto—sustancia amorfa asentarse
tan bien como sea posible y decantando las miales; pasando la lechada a
la centrifuga, La torta de aconitato formeda es luego mszclada con ague

caliente y esta lechada se carga de nuevo a la centr{fuga. £l agua de -
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lavado contigne azdcar y crisbales pegusiios de aconitato, deviendo ser-
retornada &l proceso come agut para diluly las mieles y parsa disolver -
los resctivos del sipuiente lote; de este modo se conssrva sl azicar ¥

8¢ rotisnen cristales de sconiiato como

13.1la para

meva cosachas

1y

COX‘EDK\:IUIH% CFLTLRAS Palta LA CONVBRSION LEL ACORITATC A ACIoO ITACUHICO

La descarborxilscién del aconitate dicdleico magnésico cbienido en-
planta~piloto, se Jlevd a cabo btosando en cuenta las »bﬂulUlUnGS Spti-—
mas: (1} ia concontracién de aconitate, (2) el pH éptimo, (3) la duraci

;o
O de

0y . s 2 . ’
carboxilacidn, (L) grado o limite ds isomeriszacidn a doido-
citracdnico, y (3) recristalizacidn del Acido jtacdnico crudo. sebas —

sondicicnes dptimas fuercn detormina

te se exponen.

(1) 1Lz concentracidn debe sor tsl que la lechada contenga 203 -—
en psso del. aconitate crudo.

(2) ©1 pi optimo es de 2.0 a 2.5. Arriba y abajo de ests limite~
se observa que el tiempo transcurrs antes de gue la suspensidn de la e~
volucidu do (U, tewmmine.

(3) A 135-140%C. y presidn de 32 a 34 libras, la descarboxiloci-
én de 1a lechada teniendo pH 2.0 a 2.5 termina en apréximadamente de u-
na, a una y media horas. il calentamionto no deberd ser continuado des—
pués de que la descarboxilacibn ha llegado s gor completa,

(4) EL raynesio en el aconitato crudo causa alguna isomerizacidn
del dcido itacdnico a dcido citracdnmice (20),

(5) La recristalizacién del &cido itacdnico crudo ofrece alguns-
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: dificultud al principio}‘puanta quo el sulfato de magnesio y la materia

calorante en el &oido crudo interfiere con el trabajo de las aguss ma-

‘-dres,

l.bTUL)lob EN EL mnomruw:o SUMHE LA DESCARBOXILACICN DE ACIDO ACONITICO -
! ALuNI’lATUS (20)

Cuando soluciones diluidas da ééidobacon{tico son calénﬁadas,‘el,"“

!
=
it

" &cido sufre descarboxilacion, con la formacién de bidxido de carbono ¥ e

_ 4cido ltaconico conforme-a la ecuaclon C)HB(COOH)3£L~*—---~h 002 45:»
AC3 L(CLOH)2. La rnaccmon~es irraversible puasto que puede ser verifica- .

"'da en sistemau cerrados bajo la prasidn del bioxido de carbono denarno-
llado en la reaccidn; como a la prasion ntmosferica o a 1a presién raduA‘ .

: 1cida.donde el -bidxido de carbono eg elimlnado tan pronto como es formn— f

S do. La proporcion‘de la desearbcxilacion aumanta cuando se eleva 1a tem
f'poratura, pero decrece con el aumento de 1& concentr301on de acldo aco-‘ 
o nitico. Cuando S8 eleva el pH de la solucion & valores de 2 8—3 5, cpéf -
‘ rresnondiente & la nautrnlizaclon de 1/6 = 1/3 dal acido, raspectivamenf_:i‘
 Le 1& descarboxilacion es acelerada. Con noubralizacion mas completa a V
»‘vvalorcs ‘de " pH arriba de 3.5, la descarboxilacion decrece, ¥, cuando las“
“soluciones son hechas neutras o alcalinas, la tobalidad de la descar--«‘
'-boxilacion no toma lugar. En el pH optimo el efecto de concentracion -
’del acido dconitico sobre la reaccion considerada eos practicamente nuli
 .ficada, asi que la temperatura ¥ pH llegan a ser variablea cr{ticas.

1a relacion de datos sobre los puntos discutidos estén expuestoa on la
tabla I. ‘
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Tedricamente el cursc de la reaccidn 031&3(coou)3&----————----c:o2 o+
CBHI’((‘.OOH):’3 puede ser seguido por titulacidn de la acidez antes y des-
pués ds la descarboxilacidn, o por determinacidén de la cantidad de ca,
producido. Sin embargo, por causa de las reacciones sscundarias, los 'ég_
lores obtenidos por titulscidn ds la acidez, siempre imdicaron una des—
compoaicidn de dcido aconitico més grarde que los obtenidos pér titula-

cién del bidxido de carbono.

REACCIONES SECUNLARIAS -

Cuande 1a dezcarboxilacidén fué llevada con soluciones de dcido &

conftico pure hirviendo bajo refluje, hube una despreciada reaccidn ge~
“cundaria la cual produjoe una cantidad pequeila de un material amorfo, aia_g
:‘ri.llenpo, soluble en agua, pero no hubo una cantidad apreciable de dci-

.. do cit.x'ico formado por isomerizacidén. Cuando las soluciones fusron ca-

lentadas ‘on autoclave a témperatumu arriba de 100%C., 1a cantidad del-'
material amarillo fué aumentado un poco, pero -ain no pudo ser encont.x-a-'

. do'el acido citraconico. Sin embarpo, la descarbo;d.lacion de la solu-——

cién neutra].izada en parte, tanto por reflujo como por &sutoclave, fuev-

. acompafiada por la formacidn de &cido citraednico, excepto cuando las -~

‘ v:mstanciaé neutralizantes. fueron compuestos bésicos de calcio o bario. -

El dcido ci‘or&conico i‘ue formado por la isomerizacidén del primer Acido-

itaconico fomado, ¥ no por un modo diferente de descarboxilacion del &

c:\_do aconitico y fue probado por ebullicién de soluciones de dcido itu-—_

conico neutralizadaa en parte, cuando fué encontrado que los iones »so- ‘

dio indujeron a una isomerizacidn extensiva, pero que los. icnes calcio~
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no causaron produccidn de algin grado aprecisble de fcido citracdnico.
Tabla 11,

Dado gue ol Acido citracdnice es voldtil con vepor mientras que
el dcido itacdnico no es, la detewmminecidén de 1z castided de éeido  ci-
tracdnico formado per cslentrmisnto de soiuvcienes de dcido acon{tico o
dcido itacvnico, Tus hechsa acldutlando lac soluciones, llevéndolas a des
tilacidn por vapor y titulando el dcido en el destilado. La destilacidn

fué continueda hasts gue ne hube mds dcido en el destilado.

DESCAHBUXILACIMN DE ACONITATO DICALCICO MAGHESICO

Con cztos datos establecidos, se hicieron experimentos usando so
luciones de aconitatos acidificadas en luger de soluciones neutraliza~-
das del mismo &cido puro. Fué encontrado que en el pH dptimo, la reac—-
cidén de descarboxilacién procedié en ol mismo camino, ya ses gue las so
luciones fueron preparadas noutralizando el Acido con basss o acidifi~w
cando scluciones o suspensionaes de los aconitatos de las bases corres—-
pondientes. Por ejemplo, cuando una suspensidn de aconitato de calcio ~
insoluble en agua fué acidificada con 5/6 de la cantided de 4cido sulfid
rico necesario para combinarse con el calcio del aconitato, la descar--
boxilacidn siguid en el mismo camino como cuando una solucidn de Acido-
acon{tico de contenido idéntico habf{z sido neutralizedo con 1/6 de cal,
El precipitedo de sulfato de calcio en tal suspensidn no necesita ser g
liminado por filtracidn, pues puede sor dejado en suapensidn durante ls
descarboxilacidn. Estos experimentos indicaron que el acomitato dicdlci

co magnésico crudo obtenido de las mieles, después de haber sido lava--
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dos y libres de amicar, podrisn ser usadas directamente parz le produc-
cidn de Acido itacdaico sin la necesided de liborar y cristalizer Acido

acon{tico. Bato fu? confirwado por expsrimen

1levedos sn auteclave,

Deascarboxilncionas Mevadss baje reflujio on 2l pnic de ebullicidn ¥ on

el pH Sptivo no fueren complebtas en 24 horan, &n los exporimenios usan-

ot . :
do auteclave fuo imyosible detora

. ’
wr el tieepo pars gue la reacclion --

. . (%} T -
fuese completa, poro a pH aptiio y & 1407C. fus un poco menos de 2 ho-

ras, 6l tiempo reguerido depende del ol ds le cargas y la temperatura de

calentamiento.
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TABLA 1
DESCOKPOSICION LE ACIDCO ACUNLITICO EN SCLUCICKSS ACUOSAS DETERMINADA FOR
FERDIDA DR ACTDEZ

. (#stes valoras ticnen un error posibivo, segdn ya cxplicade)

Concentracidn Fraceidn pH  Ticmpo Descomposicion a
de Acido Aco- peutrali de calen Foullieidn 110° 120° 130° ]l,Oo
nitico. zada. tamiento  (reflujo)
2/100 ml. Horas % % & % %
G.05 O - 2 10.3 -~ - - =
0.2 [¥] Q " 8.1 - - -~ -
1.0 0 2.1 " 3.2 16.4 49.2 93.5 103.2
1 /6 2.8 " 10.5 L9.5 92.4 104.5 105.0
o 1/3 3.5 " .6 - - - ~
" /2 L.z " 7.8 - e -
" 2/3 5.9 . 1.8 - - e
" todo 7.0 t 6.0 - - - -
10.0 O - " 2.4 9.5 28.2 69.8 103.8
i 1/6 - " 49.5 59.0 107.0 110.5 114.0
0.05 0 - & 6.2 - - - -
" ]_/6 - 1 3. o) - - - -
0.2 o] - " 21.0 - - - -
" 1/6 - " 35.1 .- - -
1.0 0 - " 10.7 - - -
" 1/6 - " 30.5 - -
4,0 o] - L é.9 - - - -
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TABLA I1

ISOMERIZACION DEL ACILG ITACUNICG A AGIDO CITRACUNICO

Acido Base Fraceidn B0 Tompsratura Ticmpo Acido
Itacdnico nsada neatrali - Citracéni-
zada co formado

gramos mle °¢ noras y

5 - QO 50 Harvir,reflujo 8 0.39

5 X*Je':.zCl;J.} 1/ i © n i 1.92

5 = - 0 7.5 140 2 1.75

5 Na,Co. 1/8 " 5 o 23.34

g g 3 3'714 n i " 3%.80

5 1t l./'ﬁ. 1 it ] 8,71

1.3 - 8] 10 " Su 0.0

1.3 Na,Clq 1/k " w o u 5.0

1 cao. /8 " " " 0.0

1 " .L/Z, fn n u 0.0
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CAPITULO V
DISENO ¥ ©3TUDIO EM PLANTA PILOTO FARA LA RECUPZRACIGH DE ACONITATO3
PROVUCCIUN DEL ACONITATO LICALCICO LAGNESICO

BQUIPO

Fl equipo usado en la planta-piloto para la recuperacidn del aco
nitato de las mieles estd repressntado en la figura 1. Consiste de lou
siguientes tanauaa:

(1) TANQUE Di UILUCICH b MIEL.~ Con capscldad de 230 litros. Eg

“te tanqgue tiene un AGLTALOR wliCTRICC (A) y un SLSTEMA L CALuNTAMIENTO
(C); ademds en el fondo Liene unz salide de descargs por gravedad al —-
tanque (3); dos entradas de alimentacién, de miel y de agus de lavado,
Cuenta también con un tormémetro.

(2) TANQUE DE REACTIVCS.- Con capacidad ds 4O litros. in el fon-
do tisne su salide do alimentacidn al tanaue (3).

(3) TANQUE LB REACCICH.- Tiene una capacidad de 290 litros. A 1la
mitad del tanque tiene una MIRA D& VIDRIO (M) y & ese sltura una salida
de decantacion (13). Ademés estd equipado con un SISTHAA DX CALSNTAMLEN-
TC (£); con un aparato Foxboro para CONTHLL Dis TEMPERATURA (F); con un
tubo de cobre que entra al fondo del taanque para proporcionsr medios de
AGITACION (G) por vapor burbujeante, in ¢l fondo tiene una salida de a-
limentacidn a la bomba. La BOMBA (B) de tipo centrifuga envia la lecha-
da del tenque (3) al tsngue (4); el agusa caliente al tangue de agua de

lavado, que después ge envia junto con la torta al tanque (4). El agua-
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de lavado de esta nueva contri{fugacidén se envia al tanque de reactivos-;
y al tanque de dilucidn. ‘

(},) TANQUE DE LECHADA.~ Tiens une capacidad de 200 litros, con -
T e aa}.idnda élimentacién por gravedad a la centrifuga.

‘(5) TANQUE DE LAVALO.- Este es un tanque con capeacided de 110 1i
‘tros; es de cemento y ostd colocedo a nivel del suelo; Aqui s’evréci;bev - ’
- el agua nocesaria para lavar la torta de acoﬁitato; que después v‘uelw.(e-—’,
[} llegar' con el nombra dé *lavado" que sirve para diluir la miéi y di-f
"nolv\.r los rca.ctivos.

(6) C:MTIU.EU(:A.—~ Trauaja a una velocidad da 114.00—1500 rpwm. 'hene‘
. uns salida para ma.ndar 1a miel purgada al tanque de almaccnan‘lent.o, y -

: el "avedo" al tanque de agua de lavado.

B PrtUCuSO

Bl proceso dssarrolladc para da recuperacion del a.conitato dicé.l"

‘cico magnesico de las’ mieles estd repreaentado esouematicamente en 15 -

E f:.gura 2.
g I.LO Kgs. de miel fueron alimentados del tancjue general de 'e.lmaéa
v"nam.u*nto al tanque de diluc:.on (l), y mazcladas con 60 linros de agua -

de lava.do. la mel d:.lu:.da en el tsngue (1) fué calent.ada. a l.a tempera—~

tura de h9°0. 1,00 gramos de cal fueron mezclados con 15 litros ue agua- e

de lavadeo y la lechade de cal formada fué mezclada con la solucién de =

mieles en el tangue (l) ‘para elevar el pH de la soluca.orx a b.4-6. 8. 'I‘amv .

‘bién .I‘ueron disueltas en el tanque de reactivos (2) 4 lnlogramQS'de.plg A

_ruro de caleio (75%) v 2 kilogramos de cloruro de magnesio (50/4); en 19
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litros de agua as lavado.

Guande se llszd en el tangue (1) a 45°C., las sslicas de io:; tan
ques (1) y (2) conteniendo las micles y la solucidn de los cloruros. res
pectivaments; freron abier;aa y ambag soluclones [ueron ue.,r_arraoas al‘*
“tancue de reaccidn (3) sirultdneamente y on tal cantidad que anbas Fue-
ren vacisdas en el niiszo Liempo. Gsta forma de descergar ayudd & gue se
' mezclaran ias dos soluciones de diferentes densid.ades_ para i‘ofunr una -

;l,c:_iucién rinal de aproxinadanente 55° Bx*i;;. &derﬁés la mezcla fué :9:;\1‘43—-1
da pér soplo de vapor, mientras gqus la t.emperatura» fué levantada a G3=
‘ ‘)9°U- Se mantuve la’ temperstura entre estos Llnates durante una hora, =
vcon ﬂuave %plo de vapor.,
Bl calentw.ueuto 1ué luego uctenido y el précipiﬁ'adu fud déja&o'-; 3

30 .xuuums para gue se 4s sentara. Después par te uel .(‘lot ante claro ue —_

. las micla dilufdas i_ua lm.bo sacado a Lravés de la st lxda de u«.canta—- =

cién (D) La lecbad..‘ que permanecid en el tanque de reaccidn (3) fué lue—
.é,o desrargada por wedio de la bomba (B) al tanque de l’ec‘naaa (L) Lo as : -
» aud. la lechada se allment.o ala cenhni‘ug& (6). l.as ndeles de la cem:.m,. ’
'fuga iueron ﬂlx.mcenadas junto con las aecdxtadaq del tanque de reacclm.v‘ '

La pzstsa de aconitato que perzanecid en la centrifugn 1ue sus;.en '

dids en 94 hbros de agua caliente y la lechada resultante fud Lonoeada
'votra vez 4l tanuue de lechaua (1;,, del cual fué nuevarente al sentado. :a
ila centrifuga. ©l zgua de osta centrii‘ugacion tué usada como ya sa dijo
Vanteriomenté, pera diluirblas nieles y disoiver los reactivos necesiig
des para el siguiente lote. la pssts lavaaa tué secade & W=77°C. ¥ 1“9_ :

g0 pulvex'izada .

-35""



S5GhalO DE LAS RECUCBIACIGUNS DR acC

LTATU HICALCICU BAGHESICU

rara obtener en plenta

sioto el aguniteto necezario para su cou

R e : : .
vursidn a deide itacdnico, usweos micles producidas en el Ingenio San -

Salveaor, ucicade en ldanatlan, §

Bajo lus conaiciones Optimas se trabsjiron 16 lutes de 4G

de ndel de 889 gx. por loto. co magnds

racuperado de 2240 Kis. de o

: ’

conitato dicdleico mamdsico rocupzredo, beniendo ol minizo de 4.2

Sl el

el mixime de OL,0

’

LES .-

ico~-

ennu el Hl.5s d

>y

- : .
sice tuve 54 de deido-

aconitico, indicando una reeuperacion de 45,2 del dcido aconitico eri-

pinalmente nrosente cn lus micles. Los dates sobre las 16 oporaciones -

-,

estdn expuestos on la tabla 1XI1.

CALCULL il

(1) Tanqgue de Uilucidn.- Tangue cilindrico cuyes dinensiones

biduetre 56 cu. V= y1rn "
altura Y3 cui. V= 3,141 x 287 » vl = 230

Capacided = 230 litros.

(2) Tanyue de Reaclivos.- mste tangue es cilindrico:

Lidmetro 33 em. V= FIr<h )
Altura 47 ¢ V= 3.1 x 16.5% x 47 =40

Capaelidad = LU litras.
(3) Tanque de Reaccidn.~ Lste tangue estd compuesto por dos
ras geométricas, una cilindrica y una cduica,

Volumen de la perte cilindrica:

Didwctro 60 cm. V= nrén
Altura 99 cri. V= 3,141 x }O“ x 99 = 220
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yolumo de: 1(- parie wnxca» )

‘Didmetro 60‘cm. ' v:; nilh/3 ‘ PR
Altura = 10.5 em. V=Sl 207 x Lu.:/3 W Lts.

)apav:idad Lotal = 290 lnros.

(4} Tanque de lochada,- Tengue ci'Lir.c)rico Cu A% IR ENSLONSS. son:

‘DiAmetro 54 am. ‘ V= neth , o
Altura 92 em. : : V= 34l x 7“ % G0 S0 lbs.

é‘,arﬁcidad = ~10 Litres,
. (‘Si) ‘L‘a'nque‘ de ngus de lava:do‘p Los Lantusa & arteriosen Bonde “.E_i-;'
: ‘min&:y tsle se 'nizor de ce’mam‘,o a uivel del suzlo, u:’,‘ Vfom.a _é\.’;t-ida V
Lado 48 om u= 1) = 4% =000 dus

vapscinadslll litros,

k:}is’ie‘mak d;"', cnlonpzuniento en el fa&\'l:%{ué i};}’._v 4"%:57"ﬂtr’a;f‘-'si.c,:,‘;g' Hw’
-":dés‘ s;o'xx;" ‘ : ,

R ) = otp(t) ~ L)
: (B) \/)a S= s ;‘ ug \'il}-)_OI“
(0) A= (AL

o .cald?-‘s,ensiule’ Cal,

. _-peao ce la sola io'1 Lug sC va @ calex‘t.ar'ng,s. B

v

p ' calor espocifico wedio de la aolucmn a presion ote. Cg.l /k,, (,._
Tt *emm:mtura. de ahr-eqtac:wn de la solucum o, ’

: f‘l : ter-ncratura. a la que se va & cale'xtdr 1a aoluuon‘ °C.
e calor latente del vapor Cal./Kg. ’ ’

U ‘coeficiente de transmisidn de calor Cal/hr. m? 9.

A droa de calentanicnto m<.

.



At diferencia ae temperatura nedia ¢,

kre 8l Spencer (20) hay una grifica jque relacionn al o de Suacaro-
sa con el Cp; luege tenemos que: 140 x 2Y.53/215.4 = 15,056 bae,, dindo
nos en la gréfica un valor de Up = 0.8y,

Ue la ecuseidn (a) tecencs:

¢ = 2150 x 0.89(49 - 25) = 4600 Cal,

Bl calor latente dul vapor saturede a 2319, es 959 BTU/lo, de ~
vapor {(22). 959 x 0.554 =531 Cal/lkg. de vapor,

De la ccutcidn (B) tenenos:

O/Av = 46007531 = 8,66 Ezs. de vapor.

Para caleular U hacemos uso de dos graficas (23). én la primera-
grafica con el Brix de la solucidn y la texperatura sedia se encuentra-
su viscosidad:

40 x 88/215.4 = 57.2° Bx.
(b9 +25)/2 = 37%.

Con estos datos nos did un valor de 17 cps. xu la sepunda grafi-

ca nos did con estu viscosidau un valer de U = 50 BTU/hr. £te °F,
50 x 4.88 =24}, Cal/hr, w9,

Necesitamus saber el valor de At:

At =21 = 25) = (111 = 19) _ 3 ¢
2.5 log M
De la ecuacidén (C) tenemos:
A = 4600/20 x 73.5 =0.256 r/hr.

Como el tiempo de calentamiento ii¢ de una hora; siendo el siste
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ma de calentamiento de tubo de cobra de 1/2"% do difmetro, la longitud -

del serpentin es:

L= .256/3.141 x .622 x ,0254 = 5,15 metroa.

Sistema de calantamiento en el tangue (3).-
Wo=239.3 Kgs.
Cp =0.,9 Cal/Kg. °a.
to =43,
ty = 55°C.
T =111C.
U =230 B19/he. £67 PR =1120, Cal/hr. @2 9G.
Av= 531 Cal/Ke.
De la ecuacidn (i) tenemos;
Q =239.3 x 0.9(99 - 45) = 11,650 Cal.
De 1a ecuaeidn (B) tenermos:
Q/hy =11,650/531 = 22 Kgs. de vapor.

Necesitamos saber el valor de At:

Ar = 111 = 45) - (11 -~ 99)

= 31,7
T s
2.3 log STy

De la ecuacidén (C) tencmos:

A =11,650/1125 x 31.7= .326 m</hr.

Como el tiempo de calentazmiento fué de 25 minutos;

A= .326 x W20 = .73 me,

La longitud del serpentin es:

L =.783/3.141 x 0158 = 15.8 metros.
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FrOLUCCTUN il ACLLO YTACUWICO Del ACGRITATO

EJUIE0

la reaccidn de descarboxileeidn fué llevada en un reuctor de vi-
drio a presidn con capacidad de 19 litros, prebado para 35 libras de —
prosidn, y [ué equipado con un agitudor movido por un motor y un conden
sador enfriado con agua. ©l sistema de calentamiente fud eléctrico, Kl-
mandmetro y la valwvule de sejmiridad fusron conuclados o la parte supe——
rior del condensador. La temperaturs de la reaccion fué detcerminada por
un par beramoelécirico inseriade en 2l hueco de la flecha del agitador.

Para la separacidn del sulfato de caleio procodente dz la reacci
én se usarcn filtros buchner. La concentracidu de las solucicnes fué hg
cha en el lsporatoric en concentradores de vidrio a baja presidn.

For ser bajas las cantidades de aconituto dicdleico megnésico ob
tenidas, el equipo usado fud material de laboratorio, por lo que no se

S

describe el cdlculo de equipo.

PRUCIS0

£1 procesc de descarboxilacidn del aconitato a Adcido itacbnico -
estd representado esquemfiticemente en la rigura 3.

2 Kgs. del aconitato vicdlcico nogndsico (55% de dcido aconiti--
co0}, se los agregd 9 litros de ague y 600 ml. de dcido sulfirico concen
trade con agitacidn., dsto produjo una lechads teniendo un ph de 2.0 a -
2.5. La lechada fué calentada con agitacidn en el reactor a presidn a -
1359C. Alrededor de 100°C. la evolucidn del 002 fué evidente por al ri-

pido aumento de la presidn en el reactor. La presidn se dejd que llega-
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ra & 33-34 Ibs. antos de eoltsr el pas. La presidn fud controlada por ~
operacién manual. de la vilvwla on o perte supsrior de la colunna Co re
flujo. la temgerstura fud mantenida en 135%C. y 1 prosidn a 32-34 lbs.
de uwne a uns y media borss; no bablendoe més auwento en la presidn indi-
cendo que la gescarboxilacion habisa tlegado o su fin. gouonces el calen—
tandente fud detenido y el aparate ss dedd enfrier yor wne v meuia ho--

ras entes yue el rescter fuera abierto. Bl sobrante de $5 pl. ae Seldo-

sulfirico y 115 gramos de carbéu fueron agresedos y Lode fué mezclado.

1a mezela caliente fué filtrada en el esbudo Euchner, y al preei
pltade de sulfato do ealeic y carbdn, se le egregd epus calicnte v se -
filtrd de nucvo. Los filtrados juntados awentaren come & 5.5 litros de
solucidn. Esta solucion fud evaporsda bajo presion cerez de 2.5 litros-
¥ luego enfriada rdpidameante con agitacion, Vespuds estuvo guardada & -
baja tomperaturs por dos horas al cabo del cual el icico itacdinico hu-—
bia eristalizado; fué filtrado sobre wn embudo Buchner y el filtrado --
Luf concentrawo bajo presién y reducido a 1-1.5 litros. dote fué entria
do rapidamente con agitacidn y gusrdado en fric por dos horas cualae u-
na segunda cosecha de cristales de dcido itaconico fué obtenide, lejan-
do el filtradn de esta segunds cosechs varias horas & bajs tewperatura,
todavia pueden obtenerse cristales de &dcido itacOnico, psro son myy in-
puros y de color obscuro.

Los cristales obtanidos [ueron de color ligeraments canela y fue
ron parificados por recristalizacidn en la siuiente forma: 1000 gramos
de los cristales crudos fueron disueltos en 350 ml. de aguas madres de-

previe rscristalizacidn y 100 gramos de carbdn fueron agregados. Fué ca
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lentado sobrs batio mirla & 80-90°C. poT hors y media, Usspués se filtrd
luvando con <00 ml, de agua caliente. AL filtredo se le aprepd el lava-
do y fud répidaments enfriecdo con agitacidn ¥ guardado en {1do por dos
horas; separdndoss o) dcido itscdnico en nlancos cristales los cusles -
se fundieron a 162»11&“0,, Cuando 8l Ciltrado Je estos oristales fud de
Judo vardas horas & baja temperatura, wna pequeris cantidad do eristales
ligoramento coloreados de Acido itacdnico fud oblenida. Ho fué préictico
evaporar este Tiltrado pars wid musva cosecha Oe ¢ristolss puesto que -
1z solueibn obscurecid durante la concentracién, y los cristales obbeni
dos fueron altameute obscuros y no pudieron ser purificedos de modo sam-

tisfactorlo, ya que ol color fué fuertemente retenide.

SUMARLO DE LAS RECUPSRACICGHES DI ACILG ITACCHICO

Las condiciones Sptimas fuercn trabajadas en 10 operaciones, Ca-
da operacidn se hizo con 2 Xgs. do zconitato crudo teniendo un promedio
de 55% de Acido aconitico. le produceidn promedioc de dcido itacdnico —
crude do estas 10 operacionss fudé 75% do 1n tedrica, con 2l winino de -
72% y whaiwo do 77.3H. Ao estes oparacicnes wn total de 20 kilos del a.
conitato did 6.173 kilos ds &cido itacdnice crude, teniendo un color -~-
tostado y fundiéndoze alrededor de 157000. Por la tecnica de recristali
zacién, 87% del pesc del dcido itacénico crudo fué cbienido cowo crista
i;s blancos fundiéndose alrededor de 162°C.. iste dcido purificado es ~
£5.3% do lo cantidad de Acido itacdnico tedricanente eguivalente al aco
nitato, Es ldgico que se pueds obtoner mayor recupsracidn de deido cris

talizado en produccidn a sran escala, al menos en parte, disminuyendo -
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las pérdidas mecdnicas por el uso de equipo sds oficiente.

AR s Ky hd . .

El acido clitraconice produeldo debe ser agregads para detemsinar
el rendindento del rroducho descuarboxilsdo. il Acido citracdnice produ-

cido en estos experi:

snbos noe fué separado cono tel, pero es posible ~—

qua su recuperacid. valdeia Lo pers en proacecidn de pran cseala, yo -
. e s + 3 . : ’ .
que tamnion tlene aplicacion sa la ;‘:*ou‘-u:(:lén de productos plasticog.

La rsecupsracién a

Adcido citracdnics que ge forne durante lo -—
2t 3. s L4 .
reaceidn doberd{a ascr vsbudiade mds amplianenta,
Los datos sobre las 10 operaciones estin oxpuestos er: la tabla -

1v.
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TABLA T1L

HECUPLRACION bk aCURTITATO LICALCICU MAGLLSICO DE LAS WIsLES

Operacidn Brix Aleald pH Call, hgll, Aconitato Rendimiento
Ho. Kg . bg o Kesa % reonitatc ¥ Ac.
1 55 Catd E.8 L2800 L.&L2 3.217 /9.0 L3.1
2 55 Cat 0.8 30280 1.642 3.704 5645 L .6
3 55 Cau 5.8 3.280 L.6LZ 3.529 53.8 473
L 55 Cat .8 1,200 L.642 3.9%6 61.0 53,5
5 55 cau 6.8 3.280  1.6k2 3.143 L. L2.L
& 55 Cald Ho8 3.700 Lath2 3.4L04 1.9 1545
7 55 Cal 6.8 3,280 1,642 2702 hl.2 36,2
8 55 Cal L. 30280 L.642 3140 W7.Y 52,0
9 55 Lol 6.7 2.080 0 L 042 3.133 W7 L1.9
10 55 Cal G5 .20 L.642 3.782 577 50,6
11 535 Gal Sub 2,280 1.042 3.187 L8.6 42,7
12 55 Cal 6.5 3.280 1.642 3.75% 573 50,3
13 55 CaG 6.5 3,280 L.G6H2 3.961 [Se A 53.0
14 55 Cal 6.6 3,280 L.642 3.5L5 54,0 LT oy
15 55 Gal buy 4.280 1,642 3.030 46,2 0.5
16 55 Cal Su 3,280 1,642 2,778 2.3 37.2

TABLA IV

AECUPERACICON DY ACIDO ITACUNICC DEL ACONITATO OICALCICG #AGNESICO

Operacién Aconitato Acido sulffirico Cerbén Acide itaédnico Rend.

No. £ ) £ g
1 2000 1192 215 599 73.0
2 2000 1192 215 591 72.0
3 2000 1192 213 615 75.0
4 2000 1192 215 61C Th.3
5 2000 1192 215 6H2e 76.5
6 2000 1192 215 633 7.1
9 2000 1192 215 620 15.5
8 2000 1192 215 667 Thal
9 2000 1192 215 625 76.2

10 2000 1192 215 &35 773




CAFITULL VI
BALANCE Db HATBHIALLS

PREFARACIUN Dl aCULITATU DICALCICO LAGRESICO A PARTIR DE La Ikl

HC = CUG-~ HO == QUL == CGa == 00C ~~ Gl
i
2 Cm—C0U= b 2088 4 bH0 et § == CUC Mg —mOUC == & 61 C
(l; Mz” > . e ! g 2
HaC--COG - Hy0 == CUG Gl =~ GO0 ——CH
Ion aconitato Aconituto dicdleico magnisico

Se forma el aconitato dicdlecico magndsico hexahidratado teniendo
un peso molecular de 554.7

Vamos & tomar como basz: 1 Hg. de Uaazfg(;“\cozzibat,o)g.61—120

€aCl, = 2 x 111/55L.7 = .400 Kgs.

Usando 82.5% de sxceso do GaCl,:

SO0+ .825(,400) = 0.730 Kgs.
ugll, = 95.32/554.7 = 172 Kes.
Usando 41l.3x de exceso de }ugClz;

172 4 .413(.172) = 0.243 Kgs.

PREPARACION Dl ACIDU ACONITICO A PARTIR DEL ACCHITATO DICALCICO MAGNE-——
SICO

HC = LU0 — Ca ~— 00C ——(’JH HC ==~ COOH
G C00=—Ng —0QUC ~—C + 3H,80, ——*=2  C=-CUCH + MgSO, -+ 20a50, +
i L { 1 L
H,C —C00 = Ca —=00C ~=CH, H,C == COOH Hy0

Base: 1 Kg. de Caz}flg(Aconitato)z.éHQO
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“25%“ 3 x 98.08/354.7 = ,530 Kga.
HgS0, = 120.4/556.7 = 217 Kgs.
CasU, = 2 x 136.1/55h.7 = L1 Kgs.
Ac, sconitico = ¥ x 17L.1/55L.7 = 628 Kgs.
H% =6 x W/556.7 = .195 Kgs.
Usando 5% de exceso de HZSDh;
.530 +4,05(.530) = 0.556 Kga.

Usando Acido de 93%:

0.556/0.53 = 0,598 Kgs.

Se obtiene el 62,8% de dcido aconitico.

PREPARACION DE ACIDO ITACGUHICC A PARTIR DEL ACIDO ACHITICO.

HC = CUUH 0 6 = LU0H
i ]
CamCOOH  Ammremtios H,,C = COOH +co,
HC == CCOH
Acido aconitico Acido itacdnico

Base: 1 kg. de Ca,)lag(Aconit.at,o)z.GHZO
€U, = 0.628 x 130.1/174.1 = 0.468 Kgo.
Acido itacénico =2 0,628 x LL/17Th.1 =2 0.159 Kgs.

Del aconitato dicdleico magnésico se obtiene el 46.84 de dcido

tacénico.

BALANCE DB Cat ™

Base: 1 Kg. de Cazlag(Aconitato)z.éﬂzo.

Ca**de lus miecles:

- U6 -
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224,0/54.01 x B8 x (00735 = 0,268 Kga. de Cat*
Ca** de 1a cal:

6.40/54.01 x 0.7l = G,085 Kgs. ae Cat*
Ca** del CaClZ:
39.5/55.01 x 0.36 == 0.263 Kgs. de Catt
Ca*? del aconitato;
BO/554.7 = Q.l44 Kgs, de Cab
Kste Cat® del aconitato es el gue se separa Jde 1& mexcla, por -
1o que hay yue rastarlo ds l2 guua de los anteriores; tenewos gues
CbL6 ~ DL me 00472 Kis. de Ca™? que auaedan en las mieles/Kg.-

de aconitate dicdleico magnésico producido.

BALANCE L Bg®¥
Base: 1 Kg. de Uspug{bconitato), . oH,0.
Mg*¥ de las mieles:
2240/54.01 x B8 x L0074 = 0,100 Kgs. de ¥gid
kg* del ¥gll,:
13.15/56.01 x 0.255 = 0,062 kgs. de Mg+
Kg*® del aconitato:
24,.32/554 .7 = 0.0 kgs. de Egt?
Bste wyt® vel aconitato es ol gue se separa de las mleles, por lo
que hay qgue restarlo de la suma de los anteriores; tenemos gue:
0.102 - 0,0LL = 0.118 Kgo. de kg®?que quedan en las mieles/Lg. —
de aconitato dicdleico magnésico pruducido.

Como se ve auments el Ca®® y el mg?¥ en las mieles tratadas.
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CANTIDADL Ui AGUA

La cantidad de agua necessria para tener una meacla de 55°Ex. -
en el tanque de reaccidn; sabiendo la cantidad de materiales por. opera
cidén eca la siguiente:

.88 x U0/.55 = &,.00 Kga. de agea para 1o adel,
hae922/.55 = 2,95 Kpg. ae agua pars los clorurcs.
O.h/.b’ﬁ,\ = 0,73 Kigs. de agus paRra la cal.
Luepgo usamos ¢4 Litros de agusz caliante para lavar la torta ae-

aconitato.

BALANCH 1t allin aCURLTICU

sl peso ae .'1;:3.1_\0 aconitico dejado en las rdeles dilufaas s la
centrituga, rmds ael lavedo de la centriruga, mis del sconitstu recupe-
reac dece ser igual al peso ael fcido acopftico en <l lote orizinal de
mieles, mAs el introauciao en el agus de lavado de la operacidnu jrevia.

Este balance pucde Servir como una comprobuiién de péruluas mecinicas-~
: . . . . 2 N .
tales como derrame, y eliminacion incompleta del aconitato del eauipo.

. . , :
Con operaciones en gran escala las pérdidas serén wespreciables,
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CAPITULO VIX
BSTUBIO ECCHOMICO

Comp as de suponerus, en uni planta piloto, de Lipe experimen——-
tal, como éata, o8 aventurade ol dar remulbsdos exactos ds vuchetor weo
nbmico debide a las dificedtades naturales existentes; a la falte de da

tos procisos sobro el costo y obteneidn do slgunos squipes; y por ser -

muchas y de 9if{cil control los variables quo detenuinzn el duitu soong

mico de 1A dnveastipse

ridn en planta pilebo. b vista del conceplo ante-e

rior, nos Lmitarescs s haver un cflevlo ligere de nuastro costo de Pre,
duecién, tomande en 2uentn el balance do materlalea y 1oz preclos gue -
por el meomento ripgen ¢u ol mevesado.

Para mueshro chlewle, no consideraremos La inversidn de eguipo,~
instalacidn y edificio, debide a gus eu nusstra intencién el ebtener ad
1o el coste neto de produceién basado sn materia prims, cowe wna hase -
de apreciacidn y comparacidn para futuros prayectos yo de intenciones -
indugtriales.

Vamos a tomar camo base 1 Kilograme de dcido ltacdnico

De las experiencias obiuvimos que 20,00 Xgs. ds aconitato dicdl-
cico magnésico produjeron 5.37 Kys. de deldo itacdnico.

Para obtener un kilugrame de 4cido ltacdnico tonewos:

R0.00/5.37 = 3.72 Kgs. de wconitato.

Segin el balance de matorisles para 2 Kgs, de asconitato necesita,

mos 655 ml. de Acide sulfirico y 215 gramog de carbdn; pars 3,72 Kgs. -

necositaremos:
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655 x 3.72/2.00 = 1,22 litros de adclde sulftirico,
215 x 3.72/2,00 = 0O gramos de carbén,

Los precios de estos productos oscilan alradedor de 84.00 por Xg.
de ourbdn activaedo y 3.3%/Eg. de deide sulfdrico.

Densidad del doido culfirico =} 22,

1022 x 1.82 82,22 Wy, de doide sulfdrico.

0400 2 4 = 1,60 {curbdn setivado).
2.22 2 038 :30.65 {feluo sulfrice).

Tenanos tombién que: Z240 Kgs. ds miel final produjsron 54,01 ki
logrsmes de acouitato dicileico maynesice, rara cbiener .72 Kgs. de &~
conitato: 220 % 3.727 34.00m 15,5 hos. de miel.

bel balance dz maberiel tonemos gue para 154.5 Kge. de miel se -
necesitardn las sigudentos cantidadaes;

00 % 154 5/140 5 00442 Kgs. de cal $0.13/Kg.

3,28 x 154,5/140 = 3,62 Kes. de Gacl, $1.20/Kg.

1.642 x 154, 5/140 =181 Kgo. de kgCl, 31.20/Kg.

O.Lh2 x 0.5 = $0.07 (eal).
3,620 x .20 = $4.34 {clorurc de ecaleio),
1.810 x 1.20 = $2,17 {cloruro de nagnesio).

Sumando estas cantidades con las anteriores nos da wn valor de -
$9.05/kg. de &cido itacdnico.

Naturalwente; ya en cantidades industriales es posible una baja-~

an 8l costo del producto,




CAFLTULO V11X

CONCLUSIONES
Importantes dasde cualquier punto de vista son todas aquellas -
o4 oyectos tendientes s regsolver el grave proulema o el fua ace
ideas o proyectos Leud t 1v grave proulema wor el que ac

tualgente atraviess la Industria azmicarera de héxlco, ¥ es por ello, —-

que este Lrabajo, de tipo nstamenle ciosrimental btante desde el panto -

arte lusportanie snhra osas -~

N ;. k1 4 'y
de vista t2eniec como economico, se huaoe

nuevas ldeuas.

ta utilizecién ael fcido aconitico de las mieles coloca automd-

ticamenta en primers linea & ecste subproducte no solamente como factor-

de ingreses econtmicou, no como orfgen de una buena {uente de trabajo,
Ia miel final asl trateda gueda en disponibilidad de reutilizay
se como materia primi de lermentseidn o wlimenticia, sin menoscabo algy

o el estudio

no de sus y&
econdmico no s2 tond an cusnta el costo de la misl final,
By Kédeo, sprovechando la produccion de misl rinel se podrian -
obtener anusluente como prowedisc 1,300 toneladss de dcide itacdnica,
Agradezco a lz C{a Industrial de Ayotla le oportunidad gue se me
brindé para Lllevar a fellz término este estudio, sobre la rscuperacidn-
del 4cido acenitice y de la eluaboracibn del &cido itacdnico & plisticu-

itacdnico; probable produclo de mercado de dicha Empresa Indusirial.



AHEXO Noo 1

RowULaTius Pala UTILIGAAR SI8LES TWORISTALIZASLES BN US05 DIUTIN

L& BLABORACION Do ALUHOL Y AGUAHULENTY

La Junta Tonica Calificadors de Aleoholens con apoyo en 10 Que-s
estallece el articule 4% uel deglamento de le Ley de Impucstos a las in
dusirias de Alechol y fguardiente vigerde, que pard la oxencidn de imee
pusstos & que se refiere Lo fruesidn LV del articulo ho. do la Loy inve
cada, serd necesariu gus pora la alilizacidn de ndoles inerisbalizables
se llenen los sigulentes reguisitos;

’ - 9 2N N "
I~ Que se olorgs una (aamut,m a razon de 075,00 Lonelada de -

sdel ¥ previawente o la salida de dste del Ing productor,

Tie~ Que luvariablemente $z transporten Jas ndeles del Ingendo -
producter & los lugares de wiilizacidn, acompajiadas da la Facturs Co—--
rrevpondiente sxpadida por dicho Ingsolo en le que, sdewds de los datos
correspondientes & Llods lacturs se asiente una certificacion del Jafe -
de la {ficina Receplora que corrssponds on el sentido de que no se ade-
hisren y cuncelan las estampillas cque comprusten el pago del impuesto -
por haterse oturgsde la garam,ia respacliva,

11X~ Wio eneomender traslado de pieles 81 no es a porteador re--
glsirado conforme wl artioule 142 de 1z Ley de Impuestos a las Indus---
trias de Alcohol v Aguardiente vigente,

IV.~ e uurante el periodo de almscenamiento de las ndeley se -
amparan con la misma lecturs,

- Que ¢ lengan dispositivos wiecuados para la revoltura de -

mieles.
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‘&.— Que gse lleve un-libro son dOa aeccxones, una para regist.rc—
de se.lid‘.s y m;ra para el de entra«zas. ‘
V £l registro de entradas tendm columnag para msotar- ‘
’Numero y fechae de la i‘actum de adquisicidn ds laq :a:wles‘
) ilogmmaa de niales que ampamn la factura ¥ n gmduamon Brix ‘,V

o de eatas,

Kilog’ramcs de wieles recibidas ¥ la graduacidn Brix al entrar en

o el almcen.

' :'.El reg;i,stro da salide.s tendra colurmas ;sa.ra los 31guxenbes dat.os;, a
R » mogra.moa cie miclea empleadas, con indicncion de LD &,raduacion» S
s nlzacistencia al finalluar cw:ia dia de trabajo.' ‘

EL d:f.a ul'cmo de cada mes © o1 habil aigxnen‘oe si uquel no 1o ‘—-' =

fuara, nacar las sumas de Las miele., entradas y de ;Las uts.l z&d&a y anl‘k",
i‘su caso estable.cer dii‘erencias con la exphcacién al i‘zn&l del thimo -
’ a.sierxto el motivo de estas. ‘ , : k o

) I}uranta el periodo de traba,;o la .:ecreta.ria podru rei‘onk.x- 10'3- ‘: -
reciuisitcs anteriores si hay mem.tp para all_o por haberse ,ccmba.ado, al - -
E prpcedﬁmiento para utiliza§ién de las aﬂ.elea. . : A

Una vez que 1as meles irzcmstalmemlers ‘adquiridas hayan sina Lof

t.alxrente empleadas, se solicnara de esta Junta la ca.ncelacion de la. - -

fianza otorgada al ei‘ecbo. ,
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