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Spos6b oczyszczania rozcieficzonego roztworu cukru
zawierajacego rozpuszczone sole

1

Wynalazek dotyczy sposobu oczyszczania 1oz-
cieniczonego roztwonu cukru uzyskiwanego po pro-
cesie defekacji i saturacji zawierajacego jeszcze
rozpuszczone sole przez przepuszczenie tego roz-
tworu przez warstwe isilnie kwasowego kationitu
w postaci wodorowej.

Jak wiadomo, przy wytwarzaniu soku z cukru
buraiczanego i z cukru trzcinowego obecno§é soli
nieorganicznych w roztworach cukru utrudnia od-
zyskiwanie sacharozy. Wiadomo réwniez, ze sole
réznych metali maljg ré6zne dziatanie, a metale
ziem alkalicznych takie jak waph sg duzo bar-
dziej melasotworcze niz s6d. Obecno$§é wapmia w
roztworach rafinacyjnych mie jest korzystna réw-
niez z tego wzgledu, Ze jego sole sg glbwng przy-
czyng tworzenia sie kamienia kottowego w wy-
parkach. »

W celu unikniecia tych miedogodno$ci propono-
wano dotychczas dejonizowanie roztworu cukru
uzyskiwanego po procesie defekacji i saturacji
Przez przepuszczanie go najpierw przez wanstawe
kationitu, kitérego jony wodorowe sg wymieniane
na kationy rozpuszczonej soli, a nastepnie przez
warstwe anionitu, kitéry adsorbuje kwas z roztwo-
ru cukru uzyskiwanego po jego przejéciu przez
kationit.

Zwykile przepuszcza sie ten roztwér przez war-
stwy kationitu i anionitu seriami, a zawarto§é¢ w
nim soli zmpiejsza sie stopniowo. Wadg tego spo-
sobu jest to, ze odczyn kwaény roztworu -eukru
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opuszczajgcego warstwe kationitu powoduje in-
wensje sacharozy. Do inwersji tej przyczynia sie
réwniez to, ze wystepujgcy w postaci wodorowej
kationit dzlata jako heterogeniczny katalizator
kwasowy.

W celu przezwyciezenia tego zjawiska, tempe-
rature roztworu cukru frzeba obnizyé do wokoto
20°C lub nawet nizszej z tym, ze i to obmizenie
temperatury mie rozwigzuje trudnos$ci catkowicie.
Dalszg wadg powydszego sposobu jest to, ze wy-
soka zawarto§é wapnia w roztworze cukru po pro-
cesie defekacji i saturacji powoduje koniecznoss
stosawania specjalnych metod regeneracji katio-
nitu.

Kationitami stosowanymi dotycheczas przy dejo-
nizowaniu roztwor6w ocukru przez przepuszczanie
ich przez jedng lub kilka warstw kationitu, byly
zywice zawierajgce silnie kwasowe grupy hetero-
polarme, takie jak sulfonian czy siarczan, oraz gy-
wice, w ktérych grupami he”cempoﬂamyml sg kwa-
sowe rodniki karboksylowe.

Sulfonowane wegle, sulfonowane zywice fenolo-
formaldehydowe oraz sulfonowane kopolimery sty-
reno-dwuwinylobenzenowe, ktére sa typowymi sil-
nie kwasowymi kationitami, powwodujg rozpad
soli obojetnych, czyli zastgpienie kationéw wsoli
jonami wodorowymi kationitu. Kationity karbo-
ksylowe w postael kwasowe]j posiadaja stabg kkwa-
sowofé i masadniczo mie powodujg romszezepienia
soli. ;
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Ze wzgledu na trudnodci jakie nastrecza stoso-
wanie silnie kwasowych zywic kationitowych,
chetnie stosowano dotychezas przy oczyszezaniu
cukru mniej skuteczne kationity stabo kwasowe.
Mozliwo$é ‘inwersji cukru, kitéra zwykle nie po-
zwalala na zastosowanie silnie kwasowych zywic,
jest zasadniczo wyeliminowana przez uzycie zy-
wic stabo kwasowych. RéwnoczeSnie jednak na-
stepuje wyraZne mmniejszenie wydajnosci procesu,
wskutek czego kationy mieorganiczne, zwigzki azo-
towe i inne domieszki organiiczne nie s3 usuwane
w wystarczajgcym stopniu. Ze wzgledu ma pro-
blem inwersji zimiaza-ny ze stosowaniem sulfono-
wych kwasowych zywic kationitowych, wymiana
jonéw znalazta tylko ogramiczone zastosowamie w
przemys$le cukrowniczym.

Wszystkie wady dotychczas stosowanych sposo-
béw eliminuje sposdb wedlug wynalazku, kiéry
polega na dwustopniowej obrébce roztworéw cu-
kru z zastosowaniem dwéch réznych kationitéw
(obydwéch w postaci Ht) o réinym stopniu usie-
ciowania.

Im nizszy jest stopien wusieciowamia kationitu,
tym wiekisza jest jego aktywmosé w inwertowaniu
cukru na skutek katalizy heterogenicznej. Wynika
to z wiekszej predkoSci przenikania cukru przez
zelowata strukture mmniej usieciowanej zywicy.
Przy zastosowaniu tych stosunkowo stabo usiecio-
wanych kationitéw, grozba inwersji powoduje
uciekanie si¢ do tak kosztownych Srodkéw jak
ochtadzanie roztworéw cukru od 60°C do okolo
10°C, a nastepnie ich ponownego ogrzewania do
temperatury 60°C lub wysszej po reakcji z zywi-
cg, w celu uzyslkam.ia krysztatéw cukru przez od-
parowanie.

Jak wspomniano wyzej, nawet przepuszczanie
ochtodzonego roztworu cukru przez warstwe ka-
tionitu nie eliminuje zjawiska inwersji cukru.
Zjawiska tego nie eliminuje ré6wniez zasbosowanie
do woczyszczania mniej wydajnych stabo kwaso-
wych kationitéw karboksylowych. W ostatnich la-
tach nastapit rozwéj produkeji zywic jonowymien-
nych wysoko usieciowanych, posiadajacych wias-
ciwo§é hamowania inwersji ma skutek mniejsze]
predko$ci przenikania cukru przez zelowaty struk-
ture takich zywic i w zwigzku z tym mniejszej
aktywnosci w katalizowaniu inwensji cukru.

Stosunkowic niedawno powstata mozliwo§é uzy-
skiwania syntetycznych wymieniaczy jonowych
o budowie makrosiatkowej i 0o wysokiem stopniu
usieciowania co pozwala obecnie ma tym skutecz-
niejsze stosowanie takich zywic do oczyszczania
rozbworéw cukru. Zywice 'o wysokiem stopniu
usieciowania sg jednak o tyle miezadawalajgce przy
oczyszezaniu cukru, Ze nie usuwaja zasadowych
zwigzké6w organicznych fakich jak aminokwasy
oraz pozostawiajg jeszcze znaiczne ilo$ci popiotow.

Sposéb wedlug wynalazku pozwala ma usuniecie
z roztworu cukru zaré6wmo kationdéw nieorganicz-
nych jak i zasadowych zwigzkéw organicznych
przez wprowadzenie dwustopniowego oczyszczania
tego roztworu. Wedlig wynalazku voztwoér cukru
uzyskiwany po procesie defekacji i saturacji suro-
wego soku cukrowego przepuszcza sie najpierw
przez warstwe silnie kwasowegc i silnie usiecio-
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wanego kationitu =zawierajgcego 10,59, — 509,
czynnika sieciujacego, po czym roztwér uzyskany
po przejSciu przez wyzej wymieniony kationit
przepuszcza sie przez warstwe silnie kwasowego
kationitu stabo usieciowanego o zawarto§el 19/, —
109, czymnika sieciujgcego, przy czym oba katio-
nity wystgpuja w postaci wodorowej.

Drzieki przejsciu roztworu cukru przez wysoko
usieciowany kationit mnastepuje usuniecie z tego
roztworu znacznej iloSci jonéw, a miamowicie
wigkiszosci kationéw wchodzacych w sklad popio-
tu zostaje usunieta, przy czym inwersja cukru za-
chodzi w stopniu minimalnym. Przepuszczenie cu-
kmu przez drugg warstwe kationitu stosunkowo
stabo usieciowanego powoduje wsuniecie ewen-
tualnie pozostatej iloci popiotu oraz zasadowych
zwigzkow organicznych ftakich jak aminokwasy,
Zaletg sposobu wedlug wynalazku jest to, ze icu-
kier kontaktuje sie z kationitem stabo usieciowa-
nym (posiadajacym w duzym stopniu wilasciwosé
katalizowania inwersji cukru) przez krotszy okres
czasu niz w przypadku oczyszczania tego roztwo-
ru tylko przy uzyciu tego stabo usieciowanego
kationitu.

Kationit silnie usieciowany regeneruje sie ko-
rzystnie kwasem chlorowodorowym lub siarko-
wym. Nabomiast kationit stabo wsieciowany ko-
rzystnie traktuje sie mnajpierw zasadg taky jak
amoniak lub soda Kkaustyczna, albo sola taka jak
chlorek sodowy badZ fez mieszaning alkali6w
z solg. Po tej czynmmosci, ktéra ma ma celu eluowa-
nie zasadowych zwiazkéw organicznych, regene-
ruje sie ten kationit kwasem, jak w przypadku
kationitu silnie usieciowanego poprzednio. Z otrzy-
manego wycieku mozna ewentualnie wyodrebnié
cenne zwigzki orgamiczne takie jok betaina, ami-
nokwasy itp.

iSilnie usieciowane kationity, stosowane w pierw-
szym stopniu oczyszczania, sg dobrze zpane i do-
stgpne w handlu bgdZz w postaci mie-makrosiatko-
wej jak Amberlit IR-122 lub Amberlit 124, badz
tez w mowszej postaci makrosiatkowej jak Amber-
lit 200. Stabiej usieciowame kationity sq réwniez
dostepne w handlu, na przyktad pod znakiem to-
warowym Amberlit IR-120.

Inne, mniej lub wiecej réznigce sie odmiany
sposobu wediug wynalazku mogg byé réwniez sto-
sowane bez odbiegania od jego istoty i zakresu.

- Pomiedzy pierwszym i drugim stopniem woczysz-

czania mozna przeprowadzaé dodatkowe operacje
na przyklad odsgczanie lub traktowanie anionitem.
Jednak postepujac sposobem wedblug wynalazku
stosowamnie tych dodatkowych operacji nie jest ko-
nieczne.

Wyniki uzyskane sposobem wedtug wynalazku
zalezg zasadniczo od stosunku stopni usieciowania
kationitéw zastosowanych w dwdch kolejnych
sbopniach procesu. Natomiast nie istotny jest ani
rodzaj uzytego czynnika sieciujgcego i zasadmicze-
go sktadnika polimeru ani ich polgczenie, z tym,
Zze kationit winien byé silnie kwasowy. MozZna za-
stosowaé takie czynniki sieciujgce jak dwuwinylo-
benzen, dwuwinylotoluen, tréjwinylobenzen, dwu-
winylonaftalen, dwuakrylan lub dwumetakrylan
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glikolu etylenowego, dwuakrylan lub dwumetakry-
lan glikolu propylenowego itp.

Poza tym mozma réwmiez stosowaé lakie czyn-
niki sieciujgce jak 1,2-dwuwinyloksyetan, 1,2,3-
tréjwinylloksypropan, 1,4-dwuwinyloksybutan, 1,2-
dwu (winylomerkapto) etan, J,4-dwu (winylomer-
kapto)butan, dwuwinyloksylen, dwuwinyloetylo-
benzen, eter dwuwinylowy, sulfon dwuwinylowy,
allilowe etery z takimi zwigzkami jak propano-
triol, pentaerytryt, m-dwuhydroksybenzen itp.,
dwuwinyloketon, siarczek winylu, akrylany, ma-
leiniany, fumarany, ftalany, bursztyniany, wegla-
ny, maloniany, szczawiany, andypisniéxny,, sebacynia-
ny, winiany, krzemiany, tréjkanbalilany, akonita-
ny, cytryniany i fosforany allilu, amid kwasu
N,N° — metylenodwuakrylowego, amid kwasu
NN — etylenodwuakrylowego, 1,2-dwu (-mety-
lometylenosulfonamido) etylen itd. '

Ponizsze przykiady ilustrujg wyzszosé dwustop-
niowego oczyszczania nad oczyszczaniem przy uzy-
ciu tylko silnie usieciowianego lub tylko stabo usie-
ciowanego kattionitu. Sposéb wediug wynalazku
z jednej strony mie powoduje przyrostu iloci cu-
kru inwertowanego w stosunku do wynikéw uzy-
skanyich przy zasbosowaniu samego katiomitu sil-
nie usieciowanego a z drugiej strony stopiefi oczy-
szczenia roztworu cukru przewyzsza nawet stopien
oczyszczenia tego moztworu przy zastosowaniu sa-
mego kationitu stabo usieciowanego.

Przykilad I. Trzy 25-litrowe prabki moztworu
ocukru buraczanego po drugiej saturacji w rafinerii
ochlodzono do temperatury okoio 15°C i dejonizo-
wano odpowiednio trzema metodami:

Metoda A (wedtug wymalazku). Kolumne zawie-
rajacg 1 litr silnie kwasowego kationitu wytwo-
rzonego ze styrenu i 12,59, dwuwinylobenzenu ja-
ko czynnikia sieciujgcego, regenerowano przepusz-
czajac przez mig 2 litry 59, roztworu HCI, po czym
przepuszczono przez ‘te kolumme roztwér cukru
z takg predkoScig, aby cata ilo§é roztworu zostala
przeprowadzona przez kolumne w ciggu 2 godzin.

Nastepnie wyciek roztworu cuknu z pierwszej
kolumny przepuszczono przez drugg kolumme za-
wierajaca 0,5 litra silnie kwasowego kationitu wy-
tworzonego ze istyrenu i 8,59, dwuwinylobenzenu,
przy czym réwniez i te kolumne regenerowano

przedtem 1 litrem 5°, HCl. Predko$¢ przepiywu -

roztworu cukru przez drugg kolumme byla taka
sarha jak w przypadku pierwszej kolummy.

Metoda B. Kolumne zawierajgea 1,7 litra ka-
tionitu takiego jaki zawierala pierwsza kolumna
w metodzie A Tegenerowano [przepuszczajac przez
te kolumne 3,4 litréw 5%, moztworu HCI, po czym
przez kolumne wypeiniong tym kationitem prze-
puszczono roztwoér cukru taki jak w metodzie A,
z takg predkos$cig, aby cala ilosé roztworu zostata
przeprowadzona przez kolumne w ciggu wokoto
2 godzin.

Metoda C. Kolumne zawierajgcg 1,7 litra katio-
nitu takiego jaki zawierala druga kolumna w me-
todzie A, regenerowano przepuszczajgc przez te
kolumne 3,4 litrow 5%, roztworu HCl, po czym
przez kolumne wypeliong tym kationitem prze-
puszczano moztwor cukru taki jak w metodzie A
z takg predkoscig, aby cala ilo§é roztworu zostala
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przeprowadzona przez kolumne w w<iggu okolo
2 godzin.
Wymniki podaje ponizsza tablica I.

Tablica I

Przyrost ilosci

suni asa- ”
U gte 2 cukru inwerte-

dy organiczne

Usunigte substan-
Metoda/cje nieorganigzne

Janig wanego w %
w % wagowych | w % wagowych wagowych

R o7 96 0,03

B 95 o 0,03

p 95 71 0,08

Przyktad II. Dwie 25-litrowe prébki roztwo-

ru cukru trzcinowego po defekosaturacji fosforameo-

wej w cukrowni ochbodzono do tempenaltury okoto
12°C i dejonizowano odpowiednio trzema meto-
dami:

Metoda A (wediug wymalazkiu). Kolumne zawie-
rajgeg 1 litr silnie kwasowego katiomitu wytwo-
rzonego ze styremu i 12,59, dwuwinylobenzenu ja-
ko czynnika isieciujgcego, regenerowano przepusz-
czajac przez nig 2 litry 79, roztworu H,SO4 po
czym przez te kolumne przepuszdzono roztwoér cu-
kru z taksy predkoscia, aby icala ilo§¢ roztworu zo-
stala przeprowadzona przez kolumne w -ciggu
okolo 2 godzin.

Nastepnie wyciek roztworu cukru z pierwszej
kiolumny przepuszcza sie przez drugg kolumne za-
wierajgeg 0,5 litra silnie kwasowego kationitu wy-
tworzonego ze styrenu i 8,5%, dwuwinylobenzenu,
przy czym réwniez i te kolumne regenerowamo
uprzednio 1 lifrem 79/, Hy;SO, Predko$é¢ przeptywu
roztworu cukru przez drugg kolumme byla taka
sama jak w przypadku pierwszej kolumny.

Metoda B. Kolumne zawierajgeg 1,7 litra silnie
kwasowego kationitu wytworzonego ze styrenu
i 12,5% dwuwinylobenzenu jako czynnika sieciu-
jgcego regenerowano, przepuszczajgc przez te ko-
lumne 3,4 litr6w 79, roztworu H,SO,, Do czym
przez kolumne wypelniong tym kationitem prze-
puszczono roztwoér icukru tak jak w metodzie A,
z takg predkoscig, aby cala ilo§é roztworu zostata
przeprowadzona przez kolumne w ciggu 2 godzin.

Metoda C. Kolummne zawierajgcg 1,7 litra silnie
kwasowego kationitu wytworzonego ze styrenu
i 8,5%, dwuwinylobenzenu regenerowano, przepusz-
czajgc przez mig 3,4 litré6w 7% roztworu HySO,,
po czym przez kolumne wypelniong tym kationi-
tem [prizepuszezono roztwoér cukru tak jak w me-
todzie A, z taka predko$cig, aby cata ilo§é roz-
tworu zostala przeprowadzona przez kolumne w
ciggu okoto 2 godzin.

Wyniki podaje ponjiZsza tablica II.

Tablica II

" Przyrost ilosci

Usuniete substan-| Usunigte zasa- cukra inwerto-

Metoda|cje nieorganiczne| dy organiczne

wanego w %
w % wagowych | w% wagowych wagowych
A 98 90 0,03
B 96 50 0,03
c 96 70 0,09
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Zastrzezenia patentowe

1. SposGb roazyszczania rozcieniczonego roztworu

cukru zawierajgcego rozpuszczone sole, uzyski-
wanego po procesie defekacii i saturacji, przez
przepuszczanie go przez warstwe silnie kwaso-
wego kationitu wystepujgcego w postaci wo-
dorowej, znamienny tym, ze roztwér aczyszcza
sie dwustopniowo, najpierw przez przepuszcze-
nie go przez warstwe kationitu zawierajacego
10,59, — 509 czynnika sieciujgcego, a mastep-
nie przez wamnstwe kationitu =zawierajgcego
19, — 10%, czynnika sieciujgcego, po czym ka-
tionit regeneruje sie.

Spos6b wedtug zastrz. 1, znamienny tym, ze
roztwor cukru przepuszcza sie przez kationit

54451

10

15

8
zawierajgcy jako silnie kwasowe grupy hetero-
polarne grupy sulfonianowe lub siarczanowe.

Sposéb wediug zastrz. 1 i 2, znamienny tym, ze
jako kationit zawierajacy 10,59, — 509, czyn-
nika sieciujgcego stosuje sie zywice o budowie
makrosiatkowej.

Sposob wedlug zastrz. 1 — 3, znamienny tym,
ze kationit silniej wusieciowany regeneruje sig
kwasem nieorganicznym takim jak kwas siar-
kowy lub chlorowodorowy, a kationit |slébiej
usieciowany mnajpierw amoniakiem, sodg kau-
styczng, lub chlorkiem sodowym w celu usu-
niecia z niego zasadowych zwigzZk6éw organicz-
nych, a mastepnie kwasem nieorganicznym, jak
kwas chlorowodorowy lub siarkowy.

ZG ,,Ruch” W-wa, zam. 1805-67 nakl. 230 egz.
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