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LM 3M O TA DASCRIPTIVA

para una pat nte de introduccidn por diez aflos, por » rrocedi -
mianto de obtencibn de los #cidos tartrico y citrico puros de
sus discluciones amcuosas brutss », a favoar de la razbn social
Chemischg FPabrik Joh. A. Benckiser G.m.b.H. y del Dr. Ing. 3mil

Aeckerle, residontes en Ludwigshafen a. Rh. (Alemanis).-

e

D invento se refiere a un procad imiento pare obtener los
4cidos tértrico g citrico de sus disoluciones acuosas, dado el
caso tambidn de disolucionss que contengan 4cido minekal libre
como las que s3 presentan sn la fabricacibn de los 4cidos tar -

5 trico y citrico, y tambibn ds aquellos productos en los que exis-
te ol %cido orgéinico, como en los frutos del ghnero citrus, en
los concentradcs del prensado de &cido citrico, en los liquidos
de formentacibn que contienen este Acido, stc. @l invsnto con -
siste an que tales discluciones o rsiduos ss extraen con alco-

10 hol butilico nomal (butanol) obtenido sintéticamente en grandes
cantidades, con lo cusl la substancia orgénica corraspondiant e

Sa priva sn alto grado de l1s5 conocides impurezass de origen inor-
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ganico, cano hierro, aluminio, caleio, 4cido fosfbrico etec, ¥y
tambibn las da origen orgénico.

4 que el alcohol butilico pudiese emplearse pars este obje-
t0 no era de ssperar esyacialmate a causa de que seghn los tra-
bajos de Dakin (véase Chen. Zentralblatt I p. 817), de los &eci-
dos quse se forman al dis owciar caseinbgenos sblo los Acidos mono-
aminicos puaden extraerse con alcohol butilico, mientras que
los %4cidos carboxilicos polivalentes quedan on la disolucibn
acuosa por decirlo asi cuantitativamente,

ror cmsiguiente, constituye un csso especial el descnbrir
que ol butanol puede emplearsa para la extraccibn de los #cidos
carboxilicos polivalentes anter iores, a saber del écido thrtri-
co y citrico, caso que no se pusde darivar sin mas del mbtodo
genaral de obtensr fhcidos orghnicos solubles en agua por extrac-
cibn de sus disoluciones acuosass con disolventes orghnicos in -
solubles o poco solubles en agua,

Pero prescindiendo de esto 8l ampleo del butanol frente a
otros medios caocidos de extraccibn ofrece todavia especiales
ventajas.. Asi por ejemplo, el &ter etilico empleado como medio
de oxtraccibn para la preparacibn industrial del 4cido léetico
puro no se presta en absoluto para los hcidos t4rtrico y citri~
co » causa de su pequefiisimo poder disclvente, mientras que por
otro lsdo la posible aplicacibn de al.cohol amfilico, que por su
origen industrisl Se designa como alcohol amilico de fermenta -
cibn, tambibn aparece poco adecuad o para el pressnte objeto, pues
no es un cusrpo individusl sino una mezcla de alcohol amilico
inactivo con cant idades mas o0 maos grandes de un alcohol am {1 i-
co lavogiro bt icaments activo y es tambibn inconveniente el quse
al Acido thrtrico dextrogiro bpticamente activo ss reuna con un
disolvente levogiro tambibn Bpticamentoe activo. Ademés el poder
disolventes del mlcohol amilico para el hcido thrtrico es fran~

te =1 del alcohol butflico solo aproximadamente un tercio tanto

a la temperatura del local como también en caliente, de mamera
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que parsa unz cantidad o extraer de igual volumen de Acido tar—
tricp se necesita solo un tercio de butanol frente al alecochol
amilico, 1o que es ds una importancis no desprecigble. Con el
fcido citrico 1as circunstancias son todavia mas favorables, pue
la solubilidad de ests #écido en butanol es considersblemente
mayor qme 1la del Acido tartrico. Finalmente el alcohol smilico
oS menenoso, huele a aceites empireuméticos y sus vapores pro-
ducen alteraciones de la respiracibn,

41 n-butanol no prasents estos dsfectos pues sl producto Pre-
parado sintéticamsnte an gran escala es de grandisima pureza con
un punto de ebullicibn bisn fijo y mas eeonbmico gue el alcohol
amilico rectificado. &l alcchol butflico normal, llamado breve-
ment s butanol, tiene el peso espacifico de 0,813, hierve entrae
115 y 1172 C y cmstituye un disolvente précticamente no mez -
clable con sgua.

4n la memoria do la patenta 376 698 de la clase 120, se
describe finalmente un proced imiento para preparar 4cido tdrtri-
c¢o, al cual consiste en que se trata con 4cido fosfbdrico tartra-
to de caleio y el 4cido tértrico ss aisla de lg mescia de reac-
eitn por tratamiento con alcohol. Luago sl Acido tdrtrico se
obtisna de la disclucibn alcohblica separando el alcohol por
destilac ibn; Tambidn respecto a este procad imiato c mstituye
el empleo del butanol un prograeso industrial decisivo, pues en
contraposicibn a este método conocido de trabajo puede suprimir-
Se la sepasracibm del butanol por evaporacibn de la mezcla del
mismo con sl Acido a causa de ke insolubilidsd del butanol an
agua,

La oxtraccibn por su parte sa realiza segin uno de los mb-
todos usualses conocidos por al princigio de contrac arriente, o
dol modo descrito an la .atente alemana 140 319 clase 120 para
ol %cido léctico o mejor sirvihndoss da columnas d3 sxtraccibn

»XOovistas ds cuasrpos ds relleno. Ahora bien como en astos proce-
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sos da axtraccibn la relaci!n de 1‘3;@4041’1 del #cido tartri-

co entre la lejla y el butanol ds una parts y ontrs el butanol
con 4cido tértrico y ol agua de otra parte depende considera -
blementoe de lg comc ontBacibn previa, parece que hay que renun -
clar » la extraccibn total atendiendo a las grandes cant idades
ds disolucions finales dilufdas que en otro caso sarian nsce -
sarias,

Le fase I-extraccifn de 1o lsjis madiante butanol- sa rea~
1iza de maners que la disolucidn bruta se extraiga continuamen-
te 9n varias gradaciones sucasivas cada vz con butanol de re -
fresco hasta que el contenido del butanol en &cido tértrico en
el Gltimo grado haya dsscendido tant o que con su nusva exirac -
cifn con agus pueda todavia lograrse la concentracitn de la di-
solucibn .urs de 4cido thrtrico, concentracibn que por motivos
prheticos sa .Brsigus en un grado dsterminado. La lejia de éci-
do tértrico residual qus quada, Se mezcla luego con lej {a de
vartida de elevado tanto por ciento 0 Ssg amglea pala Nuevas
agl icacionss de lejia de partida y por ello se vuslve a conducir
o la fasae I. Al raalizar esta fasse do extraccibn, en cmformi~
dad con sl onriquecimisnto de la lejin on sales, sstas filtimas
se saparen al pie de la columna, de donda puaden alejarss en
forma adecuada.

La fase II- extraccifn del Acido tértrico d3l butanolque 1o
contiana, cm agua- Se realiza tambibn en varios grados sucesi-
vos, de manera que la extraccibn acuosa se empiee repetidas ve-
¢cos para nueva 2xtrsccidn de butsnol de refrasco con dcido tér-
trico, con lo cmal pusde lograrse también una mayor concentra~
cibn de la disolucibn pura de Acido tértrico. Al butanol resi-
dual que queda an la fase II, que presonta un cort enido relati~
vamant e pequefio de Acido t4rtrico, puede luego introducirse sin
mas en la circulacibn d3 la fasa I. Pero si en ests butanol re-
sidusl 53 han enriquecido los cuarpos extrafios orgénicos como

las substancias colorantes, atc, entonces una parta del mismo
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S liava a lo elaborseibn y rectificada sa emplsa otra Vvez en

la fnsa I. Las antar iores sxplicaciones que so rofiarsn a la
obtencifn de &cido tértrico puro, sirven opatunsmente en igusl
forma para el écido citrico,

5 Los dos ejemylos siguisntes presantan Gnicamente dos de las
mfiltiples aplicaciones posibles dsl invento, las cualas podrén
varisrss sn alto grado seghh la posiciftn del servieio, la claSe
da 1ejias, las concentracionss y las gradacionas de ln opera -
cifn, las relacionss cuantitativas de los liquidos de extrac -

10 eibn, la temperatura, ete.

2jemplo de la extracciln de hcido tdrtrieco

100 litros da una lejis de serviéio de 30« B, que contie-
ne 50 g de 4cido tdrtrieco en 100 cm® y 3,11 g da caniza total,
esta filtima con 0,23 g Fe, sa cmducen =n la fass I a traves de

15 3 columnas de extraccibn equipadas con cuerpos de rallenc de
la clase conocida, en tal fama que la Jejia carra por todas las
3 cclumnas y en ellss an cada caso entre por arribg y salga por
abajo, mientras que en sentido contrario a ella corra por cada
columna butanol nuevo desde abajo en contracocrriente, La Trela-

20 cifn cuantitativa em.,lezda de lejia : butanol es para cada
columna da 1 2 1. Los passos espacificos de los 8dres extractos
de 4cido tértrico obtenidos con butanol a cmsecusncia del en -
riquecimisnto con este fcido son en 38l primer grado o columna
de 0,912, en el segundo grado do 0,900 y en el t arcero de 0,890.

25 IStos tres extractos de Acido tértrico en butanol pueden luego
rennirse ¢ m agua pars la subsigulente extraccibn o tembibn
smplesrss seperadaments pars 4sta. Bl efecto de la extraccifn
de la fsse I, referido al 4cido tértrico de la lejia total de
partida, es de 60,4 #.

30 La fass II - extraceibn del butanol con Acidéo tdrtrico me -

diante agua-, tiecne ahora lugar en la forma andloga, empleando
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tambibn trss columnas de extracceibn, a las qua en cada caso sa
lleva para abajo butanol nuevo eonteniando &cido tidrtrico, eon
peso sspecifieo de 0,900, mientrss que por arriba entra en lsa
columna 4 agua pura, que luego paSa cano disolucibn diluida de
4cido tértrico a la columbz 5 y finalmente abandong la columna
6 comp disolucibn concentrada en 4cido tértrico con 19 g ds &s-
te en 100 cm®.

4 efacto d3 la extraccibn obtenida con la discluecibn pura,
calculado por al &cido tArtrico totsl introducido en la disolu~
cibn bruta, es de 50 %. Despuds ds rsducir el Acido thrtrico
introducido en la circulacidn con la lejia residual y el meta -
nol rssidual se obtiens en el ensayo continuo un efecto de ex -
traccibn de 96 .

La dis dueifn pura de #cido t4rtrico obtenida contiens Solo

3

C,008 g da Fe en 100 em™, 10 que corresponde a un efecto de pu-

reza de 90 /5 en nfimaros redondos, referidos a 100 de 4cido tér-

trioco,

Biemplo de Lla extraceibn de écido cltrico

fuede renunciarse a describir ests sjemplo ya que las dos
fases de la extraccibdn se realizan an principio de igusl maners
que 83 ha descrito para el 4cido tartrico,

La displucidn bruta de 4cido citrico contenia la siguiente
canposicibn : 45,0 g de 4cido eftrico conteniendo en 100 cm®
2,17 g de ceniza, 1,04 g de Fe. il efacto a calcular de la di -
solucibn pura, referidp igualmaente al Acido citrico total intro-
ducido sn la disolucibn brutm, es ds 48 4; esta cifra, lo mismo
qus en 8l ejemplo 1 tisne solo una signi%icac ibn orientadora res-
pzeto al pariodo dsscrito de la extraccibn, puss en ensayo con-
tinuo se obtiene un efecto de extraccibn de igualmenta 96 7,
mientras quo el resto del 4cido citrico se obtisne en l=u recti-

ficacibn del butanol.

La disolucibtn pura tenia 17,3 g de 4cido citrico en 100 cmd y
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@l afscto de la purificacibn refarido a la ceniza total, es de

85 e

~

Daescrito suficientem :mnte ol presonte invanto lo qua sa de -
clars como no pricticado e ispsfla, son las siguientes reivin -
dicaciones:

13.- Un procedimiento para la obtencibn de écidos téFtrico
y eltrico puros a partir de disoluciones gcuosas brutas, carac -
terizado porque bstas se extrasn con alcohol butilico nomal ¥y
luego el 4cido tértrico se vuelve a extrasr del butanol que lo
contiena, con agua sn una Segunda operacifn de extraccibn.

28,~ Un procadimiento seglin lo reivindicaio en el punto 1,
canprendiendo una forma de ljevarle a la prhctiea, caracteriza-
do porque pars obtener concentracionas t3cnicamente utilizables
S3 ranuncia a una extraccibn total de una sola vez, sino que mas
bien sirvibndose de grados o fases de extraccitn se obtiens la
nacesar is diferencia de concentracibn,

38.- Un procedimiento segln lo reivindicado en el punto 1
¥y 2, comprendisndo una forms de llevarle a la préctica en forms
contfnus como proced imiento en ciclo, caractarizado porque en
la fasa I la extraccibn gradual de la disolucibn bruta son bu -
tmnol sblo se realiza en tal grado que la lejis residmal pueda
sin inconveniente empl earse para nuevas disoluciones iniciales
de disoluciones brutss o para la separacibn de lejlas de parti-
da altamente ¢ mcentradas y asi se llegus simulténeamente a un
butsnol conteniendo &4cido tArtrico y de un grado suficientemente
elevaio para la siguisonte extraccibn con agua, c mduciéndose de
nuevo el butsnol residual obtenido an la fase IT en Su mayor
parte sin mas a la fase T.

48,- Frocedimiento de obtencifn de los Acidos tértrico y
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[ craimos citrico puros ds sus disoluciones acuosas brutas.- Segfln se

describe y reivindica en la pressnte memoria descript iva.

Consta eSta mamoria descriptiva de ochor. phginas foliadas

Vv escritses por une solg cara,

Madrid @9 de sept ieambre de 1932.-
Leocadio Lbpax y Lbpez.-

P.E./
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