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REIVINDICACIONES

. Un método para la preparacion de melaza de prueba alta a partir de cana de

azucar o jugo de remolacha azucarera que comprende:

(a) concentrar dicho jugo por evaporacién para contener una mayor cantidad de
sacarosa formando un jarabe concentrado;

(b) adicionar una cantidad deseada de acido organico a dicho jarabe creando
una mezcla de reaccion; y

(c) tratar dicha mezcla de reaccién a una temperatura efectiva por un periodo de
tiempo deseado para causar la inversion de sacarosa en azucar invertido

formando un producto de melaza de prueba alta.

. EI método de la reivindicacién 1, en donde dicho jarabe concentrado comprende

hasta 50% en peso de sacarosa.

. El método de la reivindicacién 1, en donde dicho acido organico es acido

sulfénico de metano.

. EI'método de la reivindicacion 1, en donde dicho acido organico es utilizado entre

0.1y 1.0% en peso de jarabe concentrado.

. El método de la reivindicaciéon 1, en donde dicha temperatura efectiva esta en el

rango de aproximadamente 75°C a aproximadamente 95°C.

. El método de la reivindicacién 1, en donde dicho periodo de tiempo deseado

varia de aproximadamente 1 hora a aproximadamente 4 horas.
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El método de la reivindicacion 1, en donde la eficiencia de conversion de dicha

sacarosa en azucar invertido es por lo menos 90% en peso.

El método de la reivindicacion 1, en donde la eficiencia de recuperacion de dicho

azucar invertido es por encima de 90% en peso.

El método de la reivindicacién 1, en donde dicha melaza de prueba alta tiene un

valor Brix de al menos 85°.



RESUMEN

La invencion se relaciona con un método para la preparacion de un producto de
azucar invertido, denominado melaza de prueba alta, usando parametros
novedosos de reaccion. Mas particularmente, se relaciona con la preparacion de
melaza de prueba alta usando un acido en donde se elimina la pérdida de azucar

debido al uso de acido y alta temperatura como en los métodos convencionales.
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TITLE

METHOD FOR THE PREPARATION OF HIGH TEST MOLASSES

FIELD OF THE INVENTION

The invention relates to a method for the preparation of an inverted
sugar product, called high test molasses, using novel reaction
parameters. More particularly it relates to the preparation of high-test
molasses using an acid wherein the loss of sugar due to use of acid

and high temperature as in conventional method is eliminated.

BACKGROUND

High test molasses [HTM] is made from the sugarcane syrup
[optionally also from sugar beet syrup], after removing impurities and
concentrating it in boiler up to 85° Brix value. Sucrose in the high test
molasses is partially inverted with enzymes or acids to glucose and
fructose. It is necessary to invert the sucrose to avoid it being
crystallized or solidified in the storage tanks at high concentrations.
The composition of high test molasses differs from the traditional
molasses and because of their higher sugar content, it is used mainly
for production of alcohol. Due to their sweetness and liquid form, high
test molasses is also utilized in food, baking and pharmaceutical
industries. The shelf life of it is about six months, depending on storage
and climatic conditions. Further such inverted sugar provides more
powerful preserving qualities (a longer shelf life) to products that use it.

1
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Traditionally, inverted sugar is produced from sucrose using mineral
acids like HoSO4 and HCI. This conventional method is corrosive, has
low conversion efficiency, with more sugar loss. Further the obtained
inverted sugar is darker in colour due to caramelisation of sugar during
the process. The use of invertase enzyme has disadvantages of
enzyme inactivation due to substrate contamination and cost.
Therefore there is need to provide an improved method with less sugar
lose and being economic. Herein this is achieved by using a mild acid
treatment for partial inversion of sugarcane syrup; further said
treatment is non-corrosive and non-degrading with much less sugar

loss and the ease of unit operation.

The present invention provides a method for preparation of high test
molasses from sugarcane syrup that is much efficient in terms of sugar
recovery and the quality of the final product. Further the method has
several advantages over the conventional methods, further providing

economic advantages to the use of the disclosed invention.

DETAILED DESCRIPTION OF THE INVENTION

High test molasses or inverted sugarcane syrup is prepared from
concentrated sugarcane syrup, which is obtained by evaporation of
sugarcane juice. The high test molasses is heavy, partially inverted
cane syrup (no sugar is yet removed) having Brix value of about

852 High-test molasses is used largely in distillery and as a
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commercial sweetener or in animal feed. High-test molasses is clear to

light brown in colour. Generally composition of high test molasses is

dependent on the cane juice from which it is made. A typical

composition of HTM is as follows:

Parameter Value
Brix 85°
Sucrose 21 % w/v
Inverted sugar 55 % w/v
Total sugars 76 % w/v

In the earlier years, sulphuric acid was used for the preparation of HTM
where about 3 to 5 % of the sugar was destroyed due to high
temperature of the reaction in the presence of strong acid like sulphuric
acid. The present invention provides a method for the preparation of
high test molasses from sugarcane syrup that is much efficient in terms

of sugar recovery and quality of the final product.

In one of the embodiment of the present invention, sugarcane syrup
having between about 35 % to about 50 % sucrose by weight is used
as a starting material. Said syrup is mixed with between about 0.1 % to
about 1.0 % by weight of methane sulphonic acid [a mild organic acid].
Then reaction mixture is heated to between about 75 °C to about 95 °C

for about 1 hour to about 4 hours. Next, said reaction mass is cooled to
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room temperature and then analysed by high performance liquid
chromatography to check the sugar composition. Final high test
molasses contained between about 47 % to about 55 % total sugar by
weight having about 30 % to 45 % inverted sugar by weight. The
inversion efficiency obtained at the end of reaction is between about 90
% of theoretical maximum value at the higher MSA concentration of

about 0.7 % by weight.

Examples provided below give wider utility of the invention without any
limitations as to the variations that may be appreciated by a person
skilled in the art. A non-limiting summary of various experimental
results is given in the examples, which demonstrate the advantageous
and novel aspects of the method of using methane sulphonic acid for

the preparation of high test molasses.

EXAMPLE 1

A batch of about 100 mL of concentrated cane syrup having about 53
% total sugar by weight was used as the feedstock, which contained
about 47 % sucrose by weight and about 3.6 % inverted sugar by
weight. The initial pH of said syrup was about 5.This syrup was mixed
with about 0.135 mL (0.25 % by weight) of sulphuric acid and treated at
about 90 °C in a water bath for about 1 h to allow inversion of sucrose
to inverted sugar. Next, the reaction mass [treated syrup] was cooled to
room temperature and analysed by HPLC to check the sugars. The

composition was found to be about 53 % total sugar by weight, about

4
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29 % sucrose by weight and about 12.3 % glucose by weight plus
about 11.4 % fructose by weight, i.e., about 23.7 % inverted sugar by
weight. The pH of this high test molasses was about 3. This method

afforded about 45 % inversion of sucrose.

EXAMPLE 2

A batch of about 100 mL of concentrated cane syrup having about 53
% total sugar by weight was used as the feedstock, which contained
about 47 % sucrose by weight and about 3.6 % inverted sugar by
weight. The initial pH of said syrup was about 5.This syrup was mixed
with about 0.16 mL (0.25 % by weight) of methane sulphonic acid and
was treated at about 90 °C in a water bath for about 1 h to allow
inversion of sucrose to inverted sugar. Next, the reaction mass [treated
syrup] was cooled to room temperature and analysed by HPLC to
check the sugars. The composition was found to be about 52 % total
sugar by weight, about 43 % sucrose by weight and about 3.2 %
glucose by weight plus about 3 % fructose by weight, i.e., about 6.1%
inverted sugar by weight. The pH of this high test molasses was about

3. This method afforded about 12 % inversion of sucrose.

EXAMPLE 3

A batch of about 100 mL of concentrated cane syrup having about 47

% total sugar by weight was used as the feedstock, which contained
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about 39 % sucrose by weight and about 9 % inverted sugar by weight.
The initial pH of said syrup was about 5.This syrup was mixed with
about 0.13 mL (0.20 % by weight) of methane sulphonic acid and was
treated at about 90 °C in a water bath for about 3 h to allow inversion of
sucrose to inverted sugar. Next, the reaction mass [treated syrup] was
cooled to room temperature and analysed by HPLC to check the
sugars. The composition was found to be about 46 % total sugar by
weight, about 28 % sucrose by weight and about 8.5 % glucose by
weight plus about 9 % fructose by weight, i.e., about 17.5 % inverted
sugar by weight. The pH of this high test molasses was about 3. This

method afforded about 38 % inversion of sucrose.

EXAMPLE 4

A batch of about 100 mL of concentrated cane syrup having about 48
% total sugar by weight was used as the feedstock, which contained
about 39 % sucrose by weight and about 9 % inverted sugar by weight.
The initial pH of said syrup was about 5.This syrup was mixed with
about 0.2 mL (0.30 % by weight) of methane sulphonic acid and was
treated at about 90 °C in a water bath for about 3 h to allow inversion of
sucrose to inverted sugar. Next, the reaction mass [treated syrup] was
cooled to room temperature and analysed by HPLC to check the
sugars. The composition was found to be about 48 % total sugar by
weight, about 21 % sucrose by weight and about 12 % glucose by

weight plus about 13 % fructose by weight, i.e., about 25 % inverted
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sugar by weight. The pH of this high test molasses was about 3. This

method afforded about 52 % inversion of sucrose.

EXAMPLE 5

To determine the effect of different concentrations of methane
sulphonic acid [MSA] on conversion efficiency of sucrose to inverted
sugar, about 100 mL of cane syrup having about 51 % total sugar by
weight comprising about 40 % sucrose by weight and about 9 %
inverted sugar by weight was used. Initial pH of said syrup was about
5. This syrup was mixed with different concentrations of methane
sulphonic acid and was allowed to react under stirring carried at about
90 °C using a water bath for about 2 h to prepare high test molasses.
The reaction mass [treated syrup] was cooled and analysed by HPLC
to check the amounts for inverted sugar in different test samples. The
composition of high test molasses varied depending on the amount of

MSA used for the treatment as given in the Table 1 below.
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TABLE 1:

Amount Sucrose | Glucose | Fructose gzt:;r Inverted
of MSA (9) (9) (9) @) Sugar (g)
Control 43 4.4 4.6 52 9.0
0.1% 38 6.0 6.6 52 12.6
0.2% 34 8.8 9.6 52 18.4
0.3% 25 12.1 12.8 51 25.0
0.4% 14 18.7 19.2 52 37.8
0.5% 4.4 23.7 24.0 52 47.8
0.6% 1.3 25.5 25.5 52 51.0
0.7% 0.9 25.5 25.5 52 51.0

The several advantages of the disclosed invention are listed below:

1.

10

The quality of high test molasses obtained by disclosed method
is superior compared with mineral acid treatment as caramel

formation is substantially reduced.

Disclosed method requires lower retention time for inversion (up

to 3 hours) than that of enzymatic method (8 to 10 hours).

The handling and use of methane sulphonic acid is easy and

safe in the disclosed method.

Disclosed method provides substantial reduction in the capital
cost due non-corrosive and eco-safe nature of methane

sulphonic acid.
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5. Disclosed method has efficiency of recovery of sugar at least

90% of theoretical.

Embodiments provided above give wider utility of the invention without
any limitations as to the variations that may be appreciated by a person
skilled in the art. A non-limiting summary of various embodiments is
given above, which demonstrate the advantageous and novel aspects

of the process disclosed herein.
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CLAIMS

We claim:

1. A method for the preparation of high test molasses from

sugarcane or sugar beet juice comprising:

(a) concentrating said juice by evaporation to contain a

higher amount of sucrose forming a concentrated syrup;

(b) adding a desired amount of organic acid to said syrup

creating a reaction mixture; and

(c) treating said reaction mixture at an effective temperature
10 for a desired time period to cause inversion of sucrose to

inverted sugar forming a high test molasses product.

2. The method of claim 1, wherein said concentrated syrup

comprises up to 50% by weight of sucrose.

3. The method of claim 1, wherein said organic acid is methane

sulphonic acid.

4. The method of claim 1, wherein said organic acid is used

between 0.1 to 1.0% by weight of concentrated syrup.

5. The method of claim 1, wherein said effective temperature

ranges from about 75° C to about 95° C.

10
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. The method of claim 1, wherein said desired time period ranges

from about 1 hour to about 4 hours.

. The method of claim 1, wherein efficiency of conversion of said

sucrose to inverted sugar is at least 90 % by weight.

. The method of claim 1, wherein efficiency of recovery of said

inverted sugar is above 90 % by weight.

. The method of claim 1, wherein said high test molasses has

Brix value of at least 85¢.

11
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METODO PARA LA PREPARACION DE MELAZA DE PRUEBA ALTA

CAMPO DE LA INVENCION

La invencion se relaciona con un método para la preparacion de un producto de
azucar invertido, denominado melaza de prueba alta, usando pardmetros
novedosos de reaccion. Mas particularmente, se relaciona con la preparacion de
melaza de prueba alta usando un acido en donde se elimina la pérdida de azlcar

debido al uso de acido y alta temperatura como en los métodos convencionales.

ANTECEDENTES

La melaza de prueba alta [HTM] se hace a partir del jarabe de la cafia de azucar
(opcionalmente también de jarabe de remolacha azucarera), después de remover
las impurezas y concentrarlo en caldera hasta 85° de valor Brix. La sacarosa en la
melaza de prueba alta se invierte parcialmente con enzimas o acidos en glucosa y
fructosa. Es necesario invertir la sacarosa para evitar que se cristalice o se
solidifique en los tanques de almacenamiento a altas concentraciones. La
composicion de melaza de prueba alta difiere de la melaza tradicional y debido a su
contenido de azucar mas alto, es usada principalmente para la produccion de
alcohol. Debido a su dulzura y la forma liquida, la melaza de prueba alta también es
utiliza en alimentos, panaderia e industrias farmacéuticas. La vida util de ésta es
aproximadamente seis meses, dependiendo de las condiciones de almacenamiento
y climaticas. Ademas, dicho azucar invertido suministra cualidad conservantes mas
poderosas (una vida util mas larga) a productos que lo usan. Tradicionalmente, el
azucar invertido es producido a partir de sacarosa usando acidos minerales como
H2SO4 y HCI. Este método convencional es corrosivo, tiene baja eficiencia de
conversion, con mayor pérdida de azucar. Ademas, el azucar invertido obtenido es
mas oscuro en color debido a la caramelizacién del azucar durante el proceso. El

uso de la enzima invertasa tiene desventajas de inactivacion de enzima debido a la
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contaminacion de sustrato y el costo. Por lo tanto, hay una necesidad de suministrar
un método mejorado con menos pérdida de azucar y que sea econdmico. Esto se
logra aca mediante el uso de un tratamiento de acido suave para inversion parcial
del jarabe de cafia de azucar; ademas dicho tratamiento no es corrosivo y no es
degradante con mucha menos pérdida de azucar y la facilidad de operacion de

unidad.

La presente invencién suministra un método para la preparacion de melaza de
prueba alta a partir de jarabe de cafia de azucar que es mucho mas eficiente en
términos de recuperacion de azlcar y la calidad del producto final. Ademas, el
método tiene varias ventajas sobre los métodos convencionales, suministrando

ademas ventajas econdmicas al uso de la invencion divulgada.

DESCRIPCION DETALLADA DE LA INVENCION

La melaza de prueba alta o jarabe de cafa de azucar invertido se prepara a partir
de jarabe de cafa de azucar invertido, el cual es obtenido por evaporacion de jugo
de cafia de azucar. La melaza de prueba alta es un jarabe de cafia pesado,
parcialmente invertido (no se ha removido ningun azlcar aun) que tiene un valor de
Brix de aproximadamente 85°. La melaza de prueba alta es usada ampliamente en
destileria y como un endulzante comercial o en alimentacion animal. La melaza de
prueba alta tiene un color claro a café claro. Generalmente, la composicién de la
melaza de prueba alta depende del jugo de cafia del cual se haga. Una composicion

tipica de HTM es la siguiente:

Parametro Valor
Brix 85°
Sacarosa 21% pl/p
AzUcar invertido 55% p/p
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Azlcares totales 76% pl/p

En los primeros afios, se utilizé acido sulfarico para la preparacion de HTM donde
aproximadamente 3 a 5% del azlUcar se destruia debido a la alta temperatura de la
reaccion en la presencia del &cido fuerte como el acido sulfirico. La presente
invencion suministra un método para la preparacion de melaza de prueba alta a
partir de jarabe de cafia de azlcar que es mucho mas eficiente en términos de

recuperacion de azulcar y calidad del producto final.

En una modalidad de la presente invencion, el jarabe de cafia de azucar que tiene
entre 35% a aproximadamente 50% de sacarosa en peso es usado como material
de inicio. Dicho jarabe se mezcla con entre aproximadamente 0.1-5 a
aproximadamente 1.0% en peso de acido sulfénico de metano [un acido organico
suave]. Luego, la mezcla de reaccion se caliente a entre aproximadamente 75°C a
aproximadamente 95°C por aproximadamente 1 hora a aproximadamente 4 horas.
Luego, dicha masa de reaccion se enfria a temperatura ambiente y luego se analiza
por cromatografia liquida de alto desempefio para verificar la composicion de
azucar. La melaza de prueba alta final contenia entre aproximadamente 47% a
aproximadamente 55% de azUcar total en peso que tiene aproximadamente 30% a
45% en peso de azlcar invertido. La eficiencia de inversién obtenida al final de la
reaccion esta entre aproximadamente 90% del valor maximo teorico en la mayor

concentracion de MSA de aproximadamente 0.7% en peso.

Los ejemplos suministrados a continuacién dan una utilidad mas amplia de la
invencién sin ninguna limitacion con relacion a las variaciones que se pueden
apreciar por un experto en la materia. Un resumen no limitante de varios resultados

experimentales estd dado en los ejemplos, lo cual demuestra los aspectos
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ventajosos y novedosos del método que utiliza acido sulfénico de metano para la

preparacion de melaza de prueba alta.

EJEMPLO 1

Un lote de aproximadamente 100 mL de jarabe de cafa concentrado que tiene
aproximadamente 53% en peso de azlcar total se utiliz6 como materia prima, el
cual contenia aproximadamente 47% en peso de sacarosa y aproximadamente
3.6% en peso de azucar invertido. El pH inicial de dicho jarabe fue aproximadamente
5. Este jarabe se mezcld con aproximadamente 0.135 mL (0.25% en peso) de &acido
sulfdrico y se traté a aproximadamente 90°C en bafio de agua por aproximadamente
1 h para permitir la inversion de sacarosa en azUcar invertido. Luego, la masa de
reaccion [jarabe tratado] se enfrié6 a temperatura ambiente y se analizé por HPLC
para revisar los azucares. La composicion se encontré que tenia aproximadamente
53% en peso de azucar total, aproximadamente 29% en peso de sacarosa Yy
aproximadamente 12.3% en peso de glucosa mas aproximadamente 11.4% en peso
de fructosa, es decir, aproximadamente 23.7% en peso de azucar invertido. El pH
de esta melaza de prueba alta fue aproximadamente 3. Este método suministro

aproximadamente 45% de inversion de sacarosa.

EJEMPLO 2

Un lote de aproximadamente 100 mL de jarabe de cafia concentrado que tiene
aproximadamente 53% en peso de azucar total se utilizo como materia prima, el
cual contenia aproximadamente 47% en peso de sacarosa y aproximadamente
3.6% en peso de azucar invertido. ElI pH inicial de dicho jarabe era
aproximadamente 5. Este jarabe se mezclé con aproximadamente 0.16 mL (0.25%
en peso) de &cido sulfénico de metano y se traté a aproximadamente 90°C en un
bafio de agua por aproximadamente 1 h para permitir la inversion de sacarosa en

azucar invertido. Luego, la masa de reaccion [jarabe tratado] se enfrié a temperatura
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ambiente y se analiz6 por HPLC para revisar los azlcares. Se encontré que la
composicién era aproximadamente 52% en peso de azucar total, aproximadamente
43% en peso de sacarosa y aproximadamente 3.2% en peso de glucosa mas
aproximadamente 3% en peso de fructosa, es decir, aproximadamente 6.1% en
peso de azlcar invertido. El pH de esta melaza de prueba alta fue aproximadamente

3. Este método suministré aproximadamente 12% de inversioén de sacarosa.

EJEMPLO 3

Un lote de aproximadamente 100 mL de jarabe de cafia concentrado que tiene
aproximadamente 47% en peso de azlcar total se utiliz6 como materia prima, el
cual contenia aproximadamente 39% en peso de sacarosa y aproximadamente 9%
en peso de azucar invertido. El pH inicial de dicho jarabe era aproximadamente 5.
Este jarabe se mezclé con aproximadamente 0.13 mL (0.20% en peso) de acido
sulfénico de metano y se traté a aproximadamente 90°C en un bafio de agua por
aproximadamente 3 h para permitir la inversion de sacarosa en azucar invertido.
Luego, la masa de reaccion [jarabe tratado] se enfrié a temperatura ambiente y se
analizé por HPLC para revisar los azucares. Se encontré que la composicion era
aproximadamente 46% en peso de azUcar total, aproximadamente 28% en peso de
sacarosa y aproximadamente 8.5% en peso de glucosa mas aproximadamente 9%
en peso de fructosa, es decir, aproximadamente 17.5% en peso de azUlcar invertido.
El pH de esta melaza de prueba alta fue aproximadamente 3. Este método

suministré aproximadamente 38% de inversion de sacarosa.

EJEMPLO 4

Un lote de aproximadamente 100 mL de jarabe de cafia concentrado que tiene
aproximadamente 48% en peso de azucar total se utilizo como materia prima, el
cual contenia aproximadamente 39% en peso de sacarosa y aproximadamente 9%

en peso de azucar invertido. El pH inicial de dicho jarabe era aproximadamente 5.
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Este jarabe se mezclé con aproximadamente 0.2 mL (0.30% en peso) de &cido
sulfénico de metano y se traté a aproximadamente 90°C en un bafio de agua por
aproximadamente 3 h para permitir la inversion de sacarosa en azucar invertido.
Luego, la masa de reaccion [jarabe tratado] se enfrié a temperatura ambiente y se
analizé por HPLC para revisar los azlcares. Se encontré que la composicion era
aproximadamente 48% en peso de azUcar total, aproximadamente 21% en peso de
sacarosa y aproximadamente 12% en peso de glucosa mas aproximadamente 13%
en peso de fructosa, es decir, aproximadamente 25% en peso de azucar invertido.
El pH de esta melaza de prueba alta fue aproximadamente 3. Este método

suministré aproximadamente 52% de inversion de sacarosa.

EJEMPLO 5

Para determinar el efecto de diferentes concentraciones de acido sulfonico de
metano [MSA] en eficiencia de conversion de sacarosa en azucar invertido, se utilizd
aproximadamente 100 mL de jarabe de cafia que tiene aproximadamente 51% en
peso de azucar total que comprende aproximadamente 40% en peso de sacarosa
y aproximadamente 9% en peso de azucar invertido. El pH inicial de dicho jarabe
fue aproximadamente 5. Este jarabe se mezclo con diferentes concentraciones de
acido sulfénico de metano y se dejo reaccionar bajo agitacion llevada a cabo a
aproximadamente 90°C usando un bafio de agua por aproximadamente 2 h para
preparar melaza de prueba alta. La masa de reaccion [jarabe tratado] se enfrid y se
analizé por HPLC para revisar las cantidades de azucar invertido en diferentes
muestras de prueba. La composicion de melaza de prueba alta varié dependiendo
de la cantidad de MSA usado para el tratamiento como se indica en la Tabla 1 a

continuacion.

Cantidad Sacarosa Glucosa | Fructosa | AzUcar AzUcar

de MSA (9) (9) (9) Total (g) Invertido (g)
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Control 43 4.4 4.6 52 9.0
0.1% 38 6.0 6.6 52 12.6
0.2% 34 8.8 9.6 52 18.4
0.3% 25 12.1 12.8 51 25.0
0.4% 14 18.7 19.2 52 37.8
0.5% 4.4 23.7 24.0 52 47.8
0.6% 1.3 25.5 25.5 52 51.0
0.7% 0.9 25.5 25.5 52 51.0

Las varias ventadas de la invencion divulgada se enuncian a continuacion:

1.

La calidad de la melaza de prueba alta obtenida por el método divulgado es
superior en comparacion con el tratamiento de acido mineral ya que se
reduce sustancialmente la formacion de caramelo.

El método divulgado requiere menor tiempo de retencion para inversion
(hasta 3 horas) que el del método enzimatico (8 a 10 horas).

El manejo y uso del &cido sulfénico de metano es facil y seguir en el método
divulgado.

El método divulgado suministra reduccion sustancial en el costo capital
debido a la naturaleza no corrosiva y eco-amigable del acido sulfénico de
metano.

El método divulgado tiene eficiencia de recuperacion de azucar de por lo

menos 90% de la tedrica.

Las modalidades suministradas anteriormente dan una utilidad mas amplia de la

invencién sin ninguna limitacién con relacion a las variaciones como se puede

apreciar por un experto en la materia. Un resumen no limitante de varias

modalidades se suministr6 anteriormente, el cual demuestra los aspectos

ventajosos y novedosos del proceso divulgado aca.
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REIVINDICACIONES

Un método para la preparacion de melaza de prueba alta a partir de cafia de

azucar o jugo de remolacha azucarera que comprende:

(a) concentrar dicho jugo por evaporacion para contener una mayor cantidad de
sacarosa formando un jarabe concentrado;

(b) adicionar una cantidad deseada de acido organico a dicho jarabe creando
una mezcla de reaccién; y

(c) tratar dicha mezcla de reaccién a una temperatura efectiva por un periodo de
tiempo deseado para causar la inversion de sacarosa en azucar invertido

formando un producto de melaza de prueba alta.

El método de la reivindicacion 1, en donde dicho jarabe concentrado comprende

hasta 50% en peso de sacarosa.

El método de la reivindicacion 1, en donde dicho acido organico es acido

sulfénico de metano.

El método de la reivindicacion 1, en donde dicho acido organico es utilizado entre

0.1y 1.0% en peso de jarabe concentrado.

El método de la reivindicacion 1, en donde dicha temperatura efectiva esta en el

rango de aproximadamente 75°C a aproximadamente 95°C.

El método de la reivindicacion 1, en donde dicho periodo de tiempo deseado

varia de aproximadamente 1 hora a aproximadamente 4 horas.



El método de la reivindicacion 1, en donde la eficiencia de conversion de dicha

sacarosa en azucar invertido es por lo menos 90% en peso.

El método de la reivindicacion 1, en donde la eficiencia de recuperacién de dicho

azucar invertido es por encima de 90% en peso.

El método de la reivindicacion 1, en donde dicha melaza de prueba alta tiene un

valor Brix de al menos 85°.



RESUMEN

La invencion se relaciona con un método para la preparacion de un producto de
azucar invertido, denominado melaza de prueba alta, usando pardmetros
novedosos de reaccion. Mas particularmente, se relaciona con la preparacion de
melaza de prueba alta usando un acido en donde se elimina la pérdida de azucar

debido al uso de acido y alta temperatura como en los métodos convencionales.

10
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METODO PARA LA PREPARACION DE MELAZA DE PRUEBA ALTA

CAMPO DE LA INVENCION

La invencion se relaciona con un método para la preparacion de un producto de
azucar invertido, denominado melaza de prueba alta, usando pardmetros
novedosos de reaccion. Mas particularmente, se relaciona con la preparacion de
melaza de prueba alta usando un acido en donde se elimina la pérdida de azlcar

debido al uso de acido y alta temperatura como en los métodos convencionales.

ANTECEDENTES

La melaza de prueba alta [HTM] se hace a partir del jarabe de la cafia de azucar
(opcionalmente también de jarabe de remolacha azucarera), después de remover
las impurezas y concentrarlo en caldera hasta 85° de valor Brix. La sacarosa en la
melaza de prueba alta se invierte parcialmente con enzimas o acidos en glucosa y
fructosa. Es necesario invertir la sacarosa para evitar que se cristalice o se
solidifique en los tanques de almacenamiento a altas concentraciones. La
composicion de melaza de prueba alta difiere de la melaza tradicional y debido a su
contenido de azucar mas alto, es usada principalmente para la produccion de
alcohol. Debido a su dulzura y la forma liquida, la melaza de prueba alta también es
utiliza en alimentos, panaderia e industrias farmacéuticas. La vida util de ésta es
aproximadamente seis meses, dependiendo de las condiciones de almacenamiento
y climaticas. Ademas, dicho azucar invertido suministra cualidad conservantes mas
poderosas (una vida util mas larga) a productos que lo usan. Tradicionalmente, el
azucar invertido es producido a partir de sacarosa usando acidos minerales como
H2SO4 y HCI. Este método convencional es corrosivo, tiene baja eficiencia de
conversion, con mayor pérdida de azucar. Ademas, el azucar invertido obtenido es
mas oscuro en color debido a la caramelizacién del azucar durante el proceso. El

uso de la enzima invertasa tiene desventajas de inactivacion de enzima debido a la
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contaminacion de sustrato y el costo. Por lo tanto, hay una necesidad de suministrar
un método mejorado con menos pérdida de azucar y que sea econdmico. Esto se
logra aca mediante el uso de un tratamiento de acido suave para inversion parcial
del jarabe de cafia de azucar; ademas dicho tratamiento no es corrosivo y no es
degradante con mucha menos pérdida de azucar y la facilidad de operacion de

unidad.

La presente invencién suministra un método para la preparacion de melaza de
prueba alta a partir de jarabe de cafia de azucar que es mucho mas eficiente en
términos de recuperacion de azlcar y la calidad del producto final. Ademas, el
método tiene varias ventajas sobre los métodos convencionales, suministrando

ademas ventajas econdmicas al uso de la invencion divulgada.

DESCRIPCION DETALLADA DE LA INVENCION

La melaza de prueba alta o jarabe de cafa de azucar invertido se prepara a partir
de jarabe de cafa de azucar invertido, el cual es obtenido por evaporacion de jugo
de cafia de azucar. La melaza de prueba alta es un jarabe de cafia pesado,
parcialmente invertido (no se ha removido ningun azlcar aun) que tiene un valor de
Brix de aproximadamente 85°. La melaza de prueba alta es usada ampliamente en
destileria y como un endulzante comercial o en alimentacion animal. La melaza de
prueba alta tiene un color claro a café claro. Generalmente, la composicién de la
melaza de prueba alta depende del jugo de cafia del cual se haga. Una composicion

tipica de HTM es la siguiente:

Parametro Valor
Brix 85°
Sacarosa 21% pl/p
AzUcar invertido 55% p/p
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Azlcares totales 76% pl/p

En los primeros afios, se utilizé acido sulfarico para la preparacion de HTM donde
aproximadamente 3 a 5% del azlUcar se destruia debido a la alta temperatura de la
reaccion en la presencia del &cido fuerte como el acido sulfirico. La presente
invencion suministra un método para la preparacion de melaza de prueba alta a
partir de jarabe de cafia de azlcar que es mucho mas eficiente en términos de

recuperacion de azulcar y calidad del producto final.

En una modalidad de la presente invencion, el jarabe de cafia de azucar que tiene
entre 35% a aproximadamente 50% de sacarosa en peso es usado como material
de inicio. Dicho jarabe se mezcla con entre aproximadamente 0.1-5 a
aproximadamente 1.0% en peso de acido sulfénico de metano [un acido organico
suave]. Luego, la mezcla de reaccion se caliente a entre aproximadamente 75°C a
aproximadamente 95°C por aproximadamente 1 hora a aproximadamente 4 horas.
Luego, dicha masa de reaccion se enfria a temperatura ambiente y luego se analiza
por cromatografia liquida de alto desempefio para verificar la composicion de
azucar. La melaza de prueba alta final contenia entre aproximadamente 47% a
aproximadamente 55% de azUcar total en peso que tiene aproximadamente 30% a
45% en peso de azlcar invertido. La eficiencia de inversién obtenida al final de la
reaccion esta entre aproximadamente 90% del valor maximo teorico en la mayor

concentracion de MSA de aproximadamente 0.7% en peso.

Los ejemplos suministrados a continuacién dan una utilidad mas amplia de la
invencién sin ninguna limitacion con relacion a las variaciones que se pueden
apreciar por un experto en la materia. Un resumen no limitante de varios resultados

experimentales estd dado en los ejemplos, lo cual demuestra los aspectos
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ventajosos y novedosos del método que utiliza acido sulfénico de metano para la

preparacion de melaza de prueba alta.

EJEMPLO 1

Un lote de aproximadamente 100 mL de jarabe de cafa concentrado que tiene
aproximadamente 53% en peso de azlcar total se utiliz6 como materia prima, el
cual contenia aproximadamente 47% en peso de sacarosa y aproximadamente
3.6% en peso de azucar invertido. El pH inicial de dicho jarabe fue aproximadamente
5. Este jarabe se mezcld con aproximadamente 0.135 mL (0.25% en peso) de &acido
sulfdrico y se traté a aproximadamente 90°C en bafio de agua por aproximadamente
1 h para permitir la inversion de sacarosa en azUcar invertido. Luego, la masa de
reaccion [jarabe tratado] se enfrié6 a temperatura ambiente y se analizé por HPLC
para revisar los azucares. La composicion se encontré que tenia aproximadamente
53% en peso de azucar total, aproximadamente 29% en peso de sacarosa Yy
aproximadamente 12.3% en peso de glucosa mas aproximadamente 11.4% en peso
de fructosa, es decir, aproximadamente 23.7% en peso de azucar invertido. El pH
de esta melaza de prueba alta fue aproximadamente 3. Este método suministro

aproximadamente 45% de inversion de sacarosa.

EJEMPLO 2

Un lote de aproximadamente 100 mL de jarabe de cafia concentrado que tiene
aproximadamente 53% en peso de azucar total se utilizo como materia prima, el
cual contenia aproximadamente 47% en peso de sacarosa y aproximadamente
3.6% en peso de azucar invertido. ElI pH inicial de dicho jarabe era
aproximadamente 5. Este jarabe se mezclé con aproximadamente 0.16 mL (0.25%
en peso) de &cido sulfénico de metano y se traté a aproximadamente 90°C en un
bafio de agua por aproximadamente 1 h para permitir la inversion de sacarosa en

azucar invertido. Luego, la masa de reaccion [jarabe tratado] se enfrié a temperatura
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ambiente y se analiz6 por HPLC para revisar los azlcares. Se encontré que la
composicién era aproximadamente 52% en peso de azucar total, aproximadamente
43% en peso de sacarosa y aproximadamente 3.2% en peso de glucosa mas
aproximadamente 3% en peso de fructosa, es decir, aproximadamente 6.1% en
peso de azlcar invertido. El pH de esta melaza de prueba alta fue aproximadamente

3. Este método suministré aproximadamente 12% de inversioén de sacarosa.

EJEMPLO 3

Un lote de aproximadamente 100 mL de jarabe de cafia concentrado que tiene
aproximadamente 47% en peso de azlcar total se utiliz6 como materia prima, el
cual contenia aproximadamente 39% en peso de sacarosa y aproximadamente 9%
en peso de azucar invertido. El pH inicial de dicho jarabe era aproximadamente 5.
Este jarabe se mezclé con aproximadamente 0.13 mL (0.20% en peso) de acido
sulfénico de metano y se traté a aproximadamente 90°C en un bafio de agua por
aproximadamente 3 h para permitir la inversion de sacarosa en azucar invertido.
Luego, la masa de reaccion [jarabe tratado] se enfrié a temperatura ambiente y se
analizé por HPLC para revisar los azucares. Se encontré que la composicion era
aproximadamente 46% en peso de azUcar total, aproximadamente 28% en peso de
sacarosa y aproximadamente 8.5% en peso de glucosa mas aproximadamente 9%
en peso de fructosa, es decir, aproximadamente 17.5% en peso de azUlcar invertido.
El pH de esta melaza de prueba alta fue aproximadamente 3. Este método

suministré aproximadamente 38% de inversion de sacarosa.

EJEMPLO 4

Un lote de aproximadamente 100 mL de jarabe de cafia concentrado que tiene
aproximadamente 48% en peso de azucar total se utilizo como materia prima, el
cual contenia aproximadamente 39% en peso de sacarosa y aproximadamente 9%

en peso de azucar invertido. El pH inicial de dicho jarabe era aproximadamente 5.
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Este jarabe se mezclé con aproximadamente 0.2 mL (0.30% en peso) de &cido
sulfénico de metano y se traté a aproximadamente 90°C en un bafio de agua por
aproximadamente 3 h para permitir la inversion de sacarosa en azucar invertido.
Luego, la masa de reaccion [jarabe tratado] se enfrié a temperatura ambiente y se
analizé por HPLC para revisar los azlcares. Se encontré que la composicion era
aproximadamente 48% en peso de azUcar total, aproximadamente 21% en peso de
sacarosa y aproximadamente 12% en peso de glucosa mas aproximadamente 13%
en peso de fructosa, es decir, aproximadamente 25% en peso de azucar invertido.
El pH de esta melaza de prueba alta fue aproximadamente 3. Este método

suministré aproximadamente 52% de inversion de sacarosa.

EJEMPLO 5

Para determinar el efecto de diferentes concentraciones de acido sulfonico de
metano [MSA] en eficiencia de conversion de sacarosa en azucar invertido, se utilizd
aproximadamente 100 mL de jarabe de cafia que tiene aproximadamente 51% en
peso de azucar total que comprende aproximadamente 40% en peso de sacarosa
y aproximadamente 9% en peso de azucar invertido. El pH inicial de dicho jarabe
fue aproximadamente 5. Este jarabe se mezclo con diferentes concentraciones de
acido sulfénico de metano y se dejo reaccionar bajo agitacion llevada a cabo a
aproximadamente 90°C usando un bafio de agua por aproximadamente 2 h para
preparar melaza de prueba alta. La masa de reaccion [jarabe tratado] se enfrid y se
analizé por HPLC para revisar las cantidades de azucar invertido en diferentes
muestras de prueba. La composicion de melaza de prueba alta varié dependiendo
de la cantidad de MSA usado para el tratamiento como se indica en la Tabla 1 a

continuacion.

Cantidad Sacarosa Glucosa | Fructosa | AzUcar AzUcar

de MSA (9) (9) (9) Total (g) Invertido (g)
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Control 43 4.4 4.6 52 9.0
0.1% 38 6.0 6.6 52 12.6
0.2% 34 8.8 9.6 52 18.4
0.3% 25 12.1 12.8 51 25.0
0.4% 14 18.7 19.2 52 37.8
0.5% 4.4 23.7 24.0 52 47.8
0.6% 1.3 25.5 25.5 52 51.0
0.7% 0.9 25.5 25.5 52 51.0

Las varias ventadas de la invencion divulgada se enuncian a continuacion:

1.

La calidad de la melaza de prueba alta obtenida por el método divulgado es
superior en comparacion con el tratamiento de acido mineral ya que se
reduce sustancialmente la formacion de caramelo.

El método divulgado requiere menor tiempo de retencion para inversion
(hasta 3 horas) que el del método enzimatico (8 a 10 horas).

El manejo y uso del &cido sulfénico de metano es facil y seguir en el método
divulgado.

El método divulgado suministra reduccion sustancial en el costo capital
debido a la naturaleza no corrosiva y eco-amigable del acido sulfénico de
metano.

El método divulgado tiene eficiencia de recuperacion de azucar de por lo

menos 90% de la tedrica.

Las modalidades suministradas anteriormente dan una utilidad mas amplia de la

invencién sin ninguna limitacién con relacion a las variaciones como se puede

apreciar por un experto en la materia. Un resumen no limitante de varias

modalidades se suministr6 anteriormente, el cual demuestra los aspectos

ventajosos y novedosos del proceso divulgado aca.
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REIVINDICACIONES

Un método para la preparacion de melaza de prueba alta a partir de cafia de

azucar o jugo de remolacha azucarera que comprende:

(a) concentrar dicho jugo por evaporacion para contener una mayor cantidad de
sacarosa formando un jarabe concentrado;

(b) adicionar una cantidad deseada de acido organico a dicho jarabe creando
una mezcla de reaccién; y

(c) tratar dicha mezcla de reaccién a una temperatura efectiva por un periodo de
tiempo deseado para causar la inversion de sacarosa en azucar invertido

formando un producto de melaza de prueba alta.

El método de la reivindicacion 1, en donde dicho jarabe concentrado comprende

hasta 50% en peso de sacarosa.

El método de la reivindicacion 1, en donde dicho acido organico es acido

sulfénico de metano.

El método de la reivindicacion 1, en donde dicho acido organico es utilizado entre

0.1y 1.0% en peso de jarabe concentrado.

El método de la reivindicacion 1, en donde dicha temperatura efectiva esta en el

rango de aproximadamente 75°C a aproximadamente 95°C.

El método de la reivindicacion 1, en donde dicho periodo de tiempo deseado

varia de aproximadamente 1 hora a aproximadamente 4 horas.



El método de la reivindicacion 1, en donde la eficiencia de conversion de dicha

sacarosa en azucar invertido es por lo menos 90% en peso.

El método de la reivindicacion 1, en donde la eficiencia de recuperacién de dicho

azucar invertido es por encima de 90% en peso.

El método de la reivindicacion 1, en donde dicha melaza de prueba alta tiene un

valor Brix de al menos 85°.
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