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para una patente da introducción por diez años, por » precedí -  

miento da obtención da los ácidos tártrico y c itr ico  puros da 

sus disoluciones acuosas brutas *», a favor da la  razón social 

Chamische Fabrik Joh. A. Benckiser G.m.b.H. y del Dr. Ing. ütoil 

Aeekerle, residentes en Ludwigshafan a. Rh. (Alemania) . -

H invento se refiere a un procedimiento para obtener los 

ácidos tártrico y c ítr ico  de sus disoluciones acuosas, dado el 

caso también de disolucionas que contengan ácido mineral l ib re  

como las que sa presentan en l a  fabricación de los ácidos tár -  

5 trico y cítrico, y también da aquellos productos en los que exis­

te el ácido orgánico, cano en los frutos del género citrus, en 

los concentrados del prensado de ácido citrico, en los líquidos 

de fermentación que contienan este ácido, etc. j£1 invento con ­

siste en que tales disoluciones o residuos se extraen con aleó­

l e  hol butílico noimal (butanol) obtenido sintéticamente en grandes

cantidades, con lo  cual l a  substancia orgánica correspondiente 

se priva en alto grado de las conocidas impurezas de origen inor-
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ganico, o cmo hierro, aluminio, calcio, ácido fosfórico etc, y 

también las de origen orgánico.

,£L que el alcohol butilico pudiese emplearse para este obje­

to no era de esperar especialmente a causa de que segón los t ra ­

bajos de Dakin (véase Ghen. Zentralblatt I p. 817), de los áci­

dos que se foiman al disociar caseinógenos sólo los ácidos mono- 

amlnicos pueden extraerse con alcohol butilico, mientras que 

los ácidos earboxílicos polivalentes quedan en l a  disolución 

acuosa por decirlo asi cuantitativamente.

lor consiguiente, constituye un caso especial el descubrir 

que el butanol puede emplearse para l a  extracción de los ácidos 

earboxílicos polivalentes anteriores, a saber del ácido t á r t r i ­

co y c i t r io  o, caso que no se puede derivar sin maS del método 

general de obtener ácidos orgánicos solubles en agua por extrac­

ción de sus disoluciones acuosas con disolventes orgánicos in -  

solubles o poco solubles en agua.

Pero prescindiendo de esto el empleo del butanol frente a 

otros medios conocidos de extracción ofrece todavia especiales 

ventajas. Así por ejemplo, el éter et í l ico  empleado como medio 

de extracción para l a  preparación industrial del ácido láctico  

puro no se presta en absoluto para los ácidos tártrico  y c í t r i ­

co a causa de su pequeñísimo poder disolvente, mientras que por 

otro lado la posible aplicación de alcohol amílico, que por su 

origen industrial se designa como alcohol amílico de fermenta -  

ción, también aparece poco adecuado para el presente objeto, pues 

no es un cuerpo individual sino una mésela de alcohol amílico 

inactivo con cantidades mas o manos grandes de un alcohol amíli­

co levógiro ópticamente activo y es también inconveniente el que 

el ácido tártrico dextrogiro ópticamente activo se reúna con un 

disolvente levógiro también ópticamente activo. Además el poder 

disolventes del alcohol amílico para el ácido tártr ico  es fren­

te al del alcohol buti l ico  solo aproximadamente un tercio tanto 

a l a  temperatura del local como también en caliente, de manera
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q.u9 para ana cantidad a extraer de igual volumen de acido tár­

trico se necesita solo un tercio de butanol frente al alcohol 

amílico, lo que es de una importancia no despreciable. Con el 

ácido c ítrico las circunstancias son todavía mas favorables, pue£ 

la  solubilidad de este ácido en butanol es considerablemente 

mayor qjte l a  del ácido tártrico . Finalmente el alcohol amílico 

es venenoso, huele a aceites empireumát icos y sus vapores pro­

ducen alteraciones de la respiración.

ál n-butanol no presenta estos defectos pues el producto pre­

parado sintéticamente en gran escala es de grandísima pureza con 

un punto de ebullición bien f i j o  y mas económico que el alcohol 

amílico rectificado. lál alcohol butílico normal, llamado breve­

mente butanol, t iene el peso específico de 0,813, hierve entre 

115 y 117a C y o destituye un disolvente prácticamente n o m s  -  

d a b le  c Dn agua.

Jn la  memoria da la  patenta 376 698 de l a  clase 120, se 

describe finalmente un procedimiento para preparar ácido tá r t r i ­

co, el cual consiste en que se trata con ácido fosfórico tartrar- 

to de calcio y el ácido tártrico se a is la  de l a  mezcla de reac­

ción por tratamiento con alcohol. Luego el ácido tártrico se 

obtiene de la  disolución alcohólica separando el alcohol por 

destilación. También respecto a este procedimiento c anstituye 

el empleo del butanol un progreso industrial decisivo, pues en 

contraposición a este método conocido de trabajo puede suprimir­

se la separación del butanol por evaporación de la  mezcla del 

mismo can el ácido a causa de la  insolubilidad del butanol an 

agua.

La extracción por su parte se rea l iza  según uno de los mé­

todos usuales conocidos por el principio de contracorriente o 

del modo descrito en l a  ¿atente alemana 140 319 clase 120 Para 

el ácido láctico o mejor sirviéndose de columnas de extracción 

provistas de cuerpos de relleno. Ahora bien ccmo en estos proce-
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128 044soj da extracción la ralaciion da r at^srtíci®>n del ácido taJtri ­

co entra la  l e j í a  y el batanol da una Parta y antra al butanol 

con ácido tártrico y al agua da otra parte dependa considera -  

blemente da l a  conc antfiaoión previa, paraca que hay que ranún -  

ciar a l a  extracción total atendiendo a las grandas cantidad as 

da disolucionas fin-ales diluidas que an otro caso sarian naca -  

sarias.

La fas 9 I-eactracc ión da la  l e j í a  mediante butanol- sa rea­

l i z a  da manara qua la  disolución bruta sa extraiga contínuamen- 

te an varias gradaciones sucesivas cada v az con butanol de re -  

frasco hasta qus al contenido del butanol en ácido tártrico an 

el áltimo grado haya descendido tanto que con su nueva extrae -  

ción con agua pueda todavía lograrse la  concentración da la  di­

solución ,,ura da ácido tártrico, conc.entración que por motivos 

prácticos sa persigue an un grado determinado. La l e j í a  da áci­

do tártrico residual qua qu9da, sa mezcla luego con l e j í a  da 

partida de elevado tanto por cianto o s a  emplea pala nuevas 

aplicaciones da l e j í a  de partida y por e l lo  se vuelve a conducir 

a la  fase I .  Al rea l izar  esta fase da extracción, en conformi­

dad con el enriquecimiento de la  l e j í a  en sales, 9stas áltimas 

se separan al pie de l a  columna, de dcnda pueden alejarse en 

forma adecuada.

La fase I I -  extracción del ácido tártrico del butanolque lo  

contiene, c en agua- sa rea l iza  también en varios grados sucesi­

vos, de manera que la. extracción acuosa se emplee repetidas ve­

ces para nueva extracción da butanol de refresco con ácido tár­

tr ico ,  con lo cual puede lograrse también una mayor concentrar- 

ción de la  disolución pura de ácido tártr ico .  ¿1 butanol res i ­

dual que queda en la  fase I I ,  que presenta un cont enido re la t i ­

vamente pequeño de ácido tártrico, puede luego introducirse sin  

mas an la  circulación de la  fase I .  Pero s i  en este butanol re­

sidual 33 han enriquecido los cuerpos extraños orgánicos como 

las substancias colorantes, etc, entonces una parta del mismo



sa l leva a la  elaboración y rectificada sa emplea otra vaz en 

la fase I .  Laa anterioras explicaciones que sa refieran a l a  

obtención da ácido tártrico puro, sirvan oportunamente en igual 

forma para al ácido cítrico.

Los dos ejemplos siguientes presentan finicamente dos de las 

múltiplas aplicaciones posibles del invento, las cualas podrán 

variarse en alto grado segáh l a  posición del servicio, la  clase 

da le j ía s ,  las concentraciones y las gradaciones de l a  opera -  

ci6n, las relaciones cuantitativas de los líquidos de extrae -  

ción, la temperatura, etc.

üjampio de la  extracción de ácido tártrico

100 l i t ros  de una l e j í a  de servicio de 30* Bé, que contie­

ne 50 g de ácido tártrico en 100 cm3 y 3,11 g de ceniza total,  

esta Ultima con 0,23 g Pe, sa conducen en la  fase I a través de 

3 columnas de extracción equipadas con cuerpos de relleno de 

la clase conocida, en ta l  forma que l a  Jejia corra por todas las 

3 c Qlumnas y en e l l  as en cada cas o entre por a rr iba  y salga por 

abajo, mientras que en sentido contrario a e l la  corra por caria 

columna butanol nuevo desde abajo en contracorriente. La re la ­

ción cuantitativa empleada de l e j í a  : butanol es para cada

columna de 1 : 1. Los pasos específicos de los tres extractos 

de ácido tártr ico  obtenidos con butanol a consecuencia del en -  

r iquec im ient o con este ácido son en el primer grado o columna 

de 0,912, en el segundo grado de 0,900 y en el tercero de 0,890. 

3stos tres extractos de ácido tártrico en butanol pueden luego 

reunirse can agua para l a  subsiguiente extracción o también 

emplearse separadamente para ésta. 31 efecto de la  extracción 

de la fase I ,  referido al ácido tártrico da la  l e j í a  total de 

partida, es de 60,4

La fase I I  -  extracción del butanol con ácido tártrico me -  

áiante agua-, tiene ahora lugar en l a  forma análoga, empleando
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también tres columnas da extracción, a las cj.ua en cada caso sa 

l leva  para abajo butanol nuevo contaniando ácido tártrico, con 

peso específico da 0,900, mientras que por arriba entra en la  

columna 4 agua pura, que luego pasa cano disoluci&n diluida de 

ácido tártrico a la  columSa 5 y finalmente abandona la columna 

6 como disoluci&n concentrada en ácido tártrico con 19 g de és­

te en 100 cm̂ .

.SI efecto de la  extracción obtenida con la disoluci&n pura, 

calculado por al ácido tártrico total introducido en la  disolu­

ci&n bruta, es da 50 Después da reducir el ácido tártrico  

introducido en l a  circulación con la  l e j í a  residual y el meta -  

nol residual se obtiene en el ensayo continuo un efecto de ex -  

trace i &n d e 96 '-¡a.

La disolución pura de ácido tártrico obtenida contiene solo
•7.

0,008 g da Fe en 100 cm , lo  que corresponde a un efecto de pu­

reza da 90 fa en nómeros redondos, referidos a 100 de ácido tér-  

trioo,

iSjemplo de la  extracci&n de ácido cítrico

Puede renunciarse a describir este ejemplo ya que las dos 

fases de la  extracción se realizan en principio de igual manera 

que sa ha dascrito para el ácido tártrico.

La disoluci&n bruta de ácido cítrico contenía la  siguiente 

canposici&n : 45,0 g de ácido cítrico conteniendo en 100 cm̂

2,17 g de ceniza, 1,04 g de Fe. J¡1 efacto a calcular de la di -  

solución pura, referidp igualmente al ácido cítrico total intro­

ducido en la  disoluci&n bruta, es de 48 esta c ifra ,  lo mismo 

que en ei ejemplo 1 tiene solo una significación orientadora res­

pecto al periodo descrito de l a  extracción, pues en ensayo con­

tinuo se obtiene un efecto de extracci&n de igualmente 96 

mientras que el resto del ácido cítrico se obtiene en l a  rect i -  

f  icaci&n del butanol.

La disoluci&n pura tenía 17,3 g de ácido cítrico en IDO ems y
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N O T A.-

Descrito suficientemente el presante invento lo que sa de -  

clara como no practicado ai üspaña, son las siguientes reivin -  

dicae iones:

l a . -  Un procedimiento para l a  obtención de ácidos tártrico  

y cítrico puros a partir de disoluciones acuosas brutas, carao -  

terizado porque éstas se extraen con alcohol butílico normal J 

luego el ácido tártr ico  se vuelve a extraer del butanol que lo  

contiene, con agua en una segunda operación de extracción.

£a. -  Un procedimiento según lo reivindicado en el punto 1, 

comprendiendo una forma de l levarle  a l a  práctica, caracteriza­

do porque para obtener concentraciones técnicamente uti lizables  

se renuncia a una extracción total da una sola vez, sino que mas 

bien sirviéndose de grados o $ases de extracción se obtiene la  

necesaria diferencia de concentración.

3a. -  Un procedimiento según lo reivindicado en el punto 1 

y 2, comprendiendo una forma de l levarle  a l a  práctica en forma 

continua como procedimiento en ciclo, caracterizado porque en 

la  fase I la  extracción gradual de la disolución bruta aon bu -  

tanol sólo se rea l iza  en ta l  grado que la  l e j í a  residual pueda 

sin inconveniente emplearse para nuevas disoluciones iniciales  

de disoluciones brutas o para la separación de le j ías  de parti­

da altamente concentradas y así se llegue simultáneamente a un 

butanol conteniendo ácido tártrico y de un grado suficientemente 

elevado para l a  siguiente extracción con agua, c induciéndose de 

nuevo el butanol residual obtenido en l a  fase I I  en su mayor 

parte sin mas a la  fase I.

4a. -  í r  oced imient o de obtención de los ácidos tártrico y
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citrico puros de sus disoluciones acuosas brutas.- Según se 

describa y reivindica en la  presente memoria descriptiva.

Consta esta memoria descriptiva de ochom plginas foliadas  

y escritas por una sola cara.

lladrid 89 de septiembre de 1938.-

«
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