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PATENTE DE INVENCION

M E M O R I A  D E S C R I P T I V A  
s o b r e :

"P e r fe c c io n a m ie n to s  en la obtención  de á c id o s  a l i f á t l c o s  

"a n h id ro s  p a r t ie n d o  de su s  s o lu c io n e s  a c u o s a s " .

S l l l c i  tan t e s : LES U3THES DE MELLE, d o m ic ilia d o s  en

S a ln t - L e g e r - le s - M e l le ,  D eu x -S ev re s,

F r a n c ia .

Meaz c es  = r  = = ? = = = as

In v e n to r e s : R<mrl M artin GUINOT y F ie r r e  CHASSAING.

atascas: &s?s=s:

Se sa b e  que l o s  prim eros térm inos de á c id o s  a l i f á t i e o s  

s e  pueden obtm aer en e s t a d o  m ih id ro , p a r t ie n d o  de  s u s  se lu c io  

n es  a c u o s a s  d i l u i d a s  p o r  e x t r a c c ió n ,  p o r  medio d e  un d i so lv e n  

t e  y d e sp u és  por d e s t i l a c i ó n  a z e o t r ó p ie a  d e l e x t r a c t o .  Se 

han p ro p u e sto  como a g e n te s  de  e x t r a c c ió n  lo s  p ro d u c to s  más 

d iv e r s o s  ( é t e r - ó x i d o s ,  é s t e r e s ,  c a to n e s ,  h id r o c a rb u ro s  , e t c . )  

Un in con ven ien te  común a tod os  e s t o s  d i s o l v e n t e s ,  s in  

e x c e p c ió n ,  r e s i d e  en e l  hecho de que .su c o e f i c i e n t e  de 

e x t r a c c ió n  dism inuye a medida que l a  c o n cen trac ió n  en á c id o  

de la  s o lu c ió n  a e x t r a e r  es más d é b i l ,  lo  que p rác t icam en te  

conduce a m u l t ip l i c a r  lo s  elem entos de e x t r a c c ió n  h a c i a  l o s  

t í t u l o s  b a j o s ,  y o b l ig a  a menudo, a p e s a r  de e s t a  p re c a u c ió n ,
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a d e j a r  en l a s  aguas r e s i d u a l e s  una c a n t id a d  a p r e c ia b le  de 

á c lá b  que s e  n ie r d e .

E l  p re se n te  invento p erm ite  e v i t a r  e s t e  In co n v e n ie n te .  

C o n s i s t e  en u t i l i z a r  como ag e n te  de e x tr a c c ió n  e l  t e t r a h l d r o -  

fu ra n o  o s u s  d e r iv a d o s ,  t a l e s  como e l  2 - m e t l l o - t e t r a h l d r o -  

fu r a n o ,  e l  2 . 2 - d l e t i l o - t e t r a h l d r o f u r a n o ,  e l  2 . 2 . 5 . 5 - t e t r a m e t i l e -  

t e t r a b l d r o f u r a n o ,  e t c .  La so c ie d a d  s o l i c i t a n t e  ha h a l l a d o  

en e f e c t o  que e s t o s  cu erpos además de s e r  e x c e le n te s  d i s o l ­

v e n te s  de lo s  á c id o s  g r a s o s ,  tienen  ad an ás  la  propiedad 

e x t r a o r d i n a r i a ,  de t e n e r  c o e f i c i e n t e s  de e x t r a c c ió n  tan to  

más e le v a d o s ,  cuanto más d é b i l  es el grado  de l a  capa 

a c u o s a .  A s i ,  p u es ,  en e l  c a s o  de la e x t ra c c ió n  d e l  á c id o  

a c é t i c o  por e l m e t i lo - te  t r a h id r o fu r a n o ,  lo s  c o e f i c i e n t e s  de 

e x t r a c c ió n  so n , r e sp e c t iv a m e n te  de 1 ,4 2  ,  1 ,7 6  y 2 ,3 0  para 

t i t u l o s  en á c id o  a c é t i c o  de l a  capa a c u o sa  de 8 6 ,4  g .  por 

l i t r o ,  54 g .  ñor l i t r o  y 6 g .  por l i t r o .  Hay que h a c e r  

n o ta r  que e l  más d é b i l  de e s t o s  coefüc l e n t e s ,  e s  d e c i r  

e l  1 ,4 2  so b re p a sa  c e rc a  d e l  50% l o s  c o e f i c i e n t e s  de  lo s  

m ejores  d i s o lv e n t e s  conocidos h a s t a  ahora ( á s t e r e s  a c é t i c o s ,  

se  eton a ,  e t c . ) .

De e s t e  modo, en e l  c a so  d e l  á c id o  fó r m ic o ,  loa  

c o e f i c i e n t e s  de e x t r a c c ió n  d e l  2 - m e t l lo - t e t r s h ld r o f u r a n o  

que es de 1 ,0 4  para una co n cen trac ió n  de la  capa a c u o sa  

de 150 g . , p o r  l i t r o ,  se  e le v a  a 1 ,3 1  p ara  un t i t u l o  de 

6 6  g .  ñor l i t r o  de le cap a a c u o sa  ,  y a lc a n z a  1 ,6 2  para 

un t i t u l o  de 7 g ,  por l i t r o .  Asimismo, e s to s  c o e f i c i e n t e s  

so b rep asan  con mucho lo s  c o e f i c i e n t e s  d e  lo s  m ejores 

d i s o lv e n t e s  co n ocid os .

E s t a  v a l i o s a  p m p le d a d  p erm ite  d i s m in u ir  s e n s i b l e ­

mente e l  námero y l a s  d im ensiones d e  l o s  elem entos de  l a  

b a t e r í a  d ' e x t r a c c ió n ,  asegurando  una evacu ac ió n  p rá c t ic a m e n te
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p e r f  ecte  de l e a  a se a se s  ag u a s .

Los d e r iv a d o s  d d  t s t r a h i d r o f U m a o  poséan p an to s

da e b u l l i c ió n  r e la t iv a m e n t e  b a j o s  que s e  e sea lo n an  desd a

7 7 *  para  e l  m e t i lo - t e t r a h id r o f u r a n e  b a s t a  107* para  *1 

2 . 2 . 6 . 5 - t e t r a m e t l l o - t e t r a h i d r o f u r a n o ,  E s to s  puntos  de 

e b u l l i c ió n  permiten e l e g i r  para  un á c id o  determinado un 

d i s o lv e n t e  de panto de e b u l l i c ió n  co n v en ien te ,  que puede 

s e p a r a r s e  con f a c i l i d a d  d e l  á c id o  anh idro  d u ran te  le d e s t i l a ­

c ión  u l t e r i o r  d e l  e x t r a c t o .

No e s t á  fu e ra  d e l  a lc a n c e  d e l  Invento  e l  a ñ e d ir  

a l  d i s o lv e n te  una determ in ada p rop orc ión  de un t e r c e r  

cuerpo p rá c t ic a m e n te  i n s o l u b l e  en e l  a g u a ,  por e jem p lo , 

un h id r o c a r b u r o ,  por una p a r te  p a r a  r e d u c i r  l a  c a n t id a d  

de agua d i s u e l t a  en l a  c a p a  a c u o sa  de d i s o lv e n t e  a l  mismo 

tiempo que el á c id o  y aumentar a s i  e l  t i t u l o  de á c id o  

e x t r a íd o  y ,  por o t r a  p a r t e ,  para r e d u c i r  l a  s o l u b i l i d a d  

d e l  d i s o lv e n t e  en l a  capa a c u o sa ,e sp e c ia lm e n te  en e l  

c a so  d e l  t e t r a ' d d r o f  urano mismo. Se e l e g i r á ,  de p r e f e r e n c i a ,  

un h id r o c a rb u ro  que p osea  un punto d e  e b u l l i c i ó n  muy próximo 

a l  d e l  d i s o l v e n t e  t e t r a b ld r o fu r Ó n ic o  mismo, a f i n  de que 

l a  m ezcla tenga l a s  mismas c a r a c t e r í s t i c a s  de un cuerpo  

puro du ran te  la  d e s t i l a c i ó n  d e l  e x t r a c t o .  De e s t e  modo 

s e  podrán u t i l i z a r  m ezclas  d e  t e t r a h id r o f u r a n o s  o de 

m e t i lo - t e t r a b id r o f u r a n o  con e l  benceno y  de t e t r a m e t i l o -  

t e t r a h id r o fu r a n o  con el to lu e n o .

Sea  cu a l  f u e r e  e l  e x t r a c t o  ob ten id o  s e  t r a t a  por un 

medio c u a lq u ie r a  conocido  a f i n  de r e t i r a r  a l  e s t a d o  

an h idro  e l  ác id o  que c o n t ie n e *  Se l e  puede som eter por 

e jem p lo , a una d e s t i l a c i ó n  en e l  c u r s o  d e  l a  c u a l  s e  

e fe c tú e n  sim ultáneam ente  l a  d e S h id r a ta e ló n  a g e o t r ó p lc a  d e l  

e x t r a c t o  por medio d e l  d i s o lv e n t e  que h a c e  l a  fu n c ió n  

de a r r a s t r a r  e l  a g u a ,  y l a  s e p a r a c ió n  de e s t e  ú lt im o  de con
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e l  ác id o  a n h id r o .  En o t r o s  té rm in o s*  so  d isp o n e  de modo que 

se  obtenga en le  cabeza  de l a  columna la  mezcla b i n a r i a  

a<zeotrópica d e  manera que se  c o n s ig a  una d e c a n ta c ió n  f á c i l  que 

perm ita  por una p a r te  r e t i r a r  e l  agua y por o t r a  p a r te  

r e c u p e r a r  e l  d i s o lv e n t e *

S in  embargo, no queda f u e r a  d e l  a l c a n c e  d e l  in ven to  

r e a l i z a r  la  d e s b ld r a t a c ió n  a z e o t r ó p lc a  en p r e se n c ia  de un 

a r r a s t r a d o r  a u x i l i a r  ln s o lu b l#  d e s t in a d o  a a s e g u r a r  en to d o s  

lo s  c a so s  una d eca n tac ió n  s a t i s f a c t o r i a ,  aun en p r e s e n c ia  

de p ro d u cto s  v o l á t i l e s ,  según e l  p ro ced im ien to  d e s c r i t o  en l e  

p a te n te  f r a n c e s a  ne 8 5 6 .8 4 8  de 4 de marzo de 1959 y su a d ic ió n  

nS 51007 de  15 de enero de 1940.

Es con ven ien te  h a c e r  n o ta r  que e l  in v e n to  s e  a p l i c a  a 

l a  d e s b id r a t a c ló n  de s o lu c io n e s  a c u o sa s  de á c id o s  a l í f á t i c o s  

m o n o -e a rb o x i l lc o s  o p o l l - e a r b o x i l l c o s ,  eventualm ente s u s t i ­

t u i d o s ,  por e jem plo , a q u e l lo s  que e n c ie r r a n  ác id o  

fó rm ico  o su s  homólogos s u p e r i o r e s *  á c id o  e l a n a c é t l e o *  

á c id o  l á e t i c o ,  á c id o  o x á l i c o ,  á c id o  c i t r i e o ,  e t c . . . . .

Los e jem plos no l i m i t a t i v o s  que vienen a c o n t in u a c ió n ,  

p e rm it irá n  comprender de una manera p e r f e c t a  e l  modo en 

que puede e j e c u t a r s e  e l  In v e n to :

EJEMPLO 1 .

Se ha p ro p u esto  obtener en e s t a d o  a n h id ro ,  e l  ác id o  

a c é t i c o  conten ido  en una so lu c ió n  acu osa  a 25%. E s t a  so lu c ió n  

se  t r a t a  en f r i ó  con e l  2 - m e t i lo - t e t r a h ld r o f u r a n o  en b a t e r í a  

de e x tra c c ió n  a c o n t r a - c o r r í  ente  en razón  de 1 , 8  volúmenes 

de d i s o lv e n t e  por 1 volumen de so lu c ió n  a c é t i c a  a e x t r a e r .

Sen s u f i c i e n t e s  10 elem entos para e x t r a e r  com pleta­

mente e l  á c id o  de h s o lu c ió n  a c u o sa .  E l  e x t r a c t o  que s a l e  

de la  b a t e r í a  e n c ie r r a  167 g ,  de á c id o  a c é t i c o  po r  l i t r o s

E s t a  so lu c ió n  de ác id o  a c é t i c o  en e l  m e t i lo -
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t e t r a h ld r o f u r a n o  s e  d e s h id r a t a  por d e s t i l a c i ó n  a z e o t r ó p ic a  

en ana columna, en e l  curso  de caga o p e rac ió n  e l  m e t l l e -  

t e t r a h i d r o f  urano hace e l  pape l de a r r a s t r a r  e l  a g u a ,  a lendo  

l le v a d o  el á c id o  anhidro  a l a  b a s e  de Ta columna.

A t i t u l o  co m p a ra t iv o , p ara  t r a t a r  een I d é n t ic a  

e f i c a c i a  le  misma so lu c ió n  acu osa  con e l  a c e t a t o  de  e t i l o  como 

d i s o l v e n t e , s e r á  n e c e s a r io  u t i l i z a r  una b a t e r í a  de 16 

e lem entos y de s e r v i r s e  de  2 , 8  volúmenes de d lso T v en te  por 

volumen de s o lu c ió n .  Además, en e s t a s  co n d ic io n e s  e l  

e x t r a c t o  que s a l e  de la  b a t e r í a  no contendré mas que 100 

g .  de á c id o  por l i t r o .

EJEM PLO 2 .

Se va a t r a t a r  una s o lu c ió n  ac u o sa  de á c id o  fó rm ico  

a l  18% que c o n t ie n e  im purezas t a l e s  como d e s p e r d i c io s  

c e l u l ó s i c o s  y s a l e s  m in e r a le s .

E s t a  so lu c  ión se  t r a t a  con 1 ,5  v e c e s  su  voluntas 

de m e t l lo - t e t r a h ld r o f u r a n o  en una b o t e r í a  de e x t r a c c ió n  

m etódica a c o n t r a - c o r r i e n t e .  Son s u f i c l e n t e a  12 e le a e n to s  

de e x t r a c c ió n  para h a c e r  p a s a r  l a  t o t a l i d a d  d e l  á c id o  a l  

d i s o l v e n t e ,  e s tan d o  l a s  e s c a s a s  aguas que s a le n  d e  la  b a t e r í a  

completamente d e s a c i d i f i c a d a s  y podiendo d e s e c h a r s e .

E l  e x t r a c t o  o b te n id o  e n c ie r r a  100 g .  de á c i d o  por l i t r o .

Se t r a t a  de la man era conocida para  e x t r a e r  de é l  e l  

ác id o  an h id ro .

A t i t u l o  c o m p a ra t iv o , e l  empleo d e l  é t e r  s u l f ú r i c o  

n e c e s i t a r l a ,  para l a  e x t r a c c ió n  de la  misma so lu c ió n  

de á c id o  fó rm ic o ,  36 e le m e n to s ,  e s  d e c i r ,  t r e s  v e c e s  más 

que en e l  c a so  d e l  m e t i l o - t e t r a h l d r o f u r a u e ,  y e s t o  con l a  

con d ic ió n  de em plear 4 volúmenes de é t e r  para un volumen 

de so lu c ió n  fó r m ic a ,  o s e a  c e r c a  de t r e s  v e c e s  más de 

d i s o lv e n te  que en el caso  d e l  m e t i l o - t e t r a  hi3 r o fu r a n o .

EJEMPLO 3 .
Se v a  a e x t r a e r  á c id o  c i a n a e é t l c e  acuoso a l  18%*

-  6 -
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Se u t i l i z a r á  como d i s o lv e n te  e l ^ . S . S . S - t e t r a m s t i l e - t e t r a -  

h id r o fu r a n o  cuyo c o e f i c i e n t e  de e x tr a c c ió n  v a r i a  de 2 ,4  a 

3 ,2 5  p ara  c o n c e n tra c io n e s  de l a  capa a c u o sa  de 160 y  8 , 5  g .  

por l i t r o  r e s p e c t iv a m e n te ,

Bn una M ateria  de e x t r a c c ió n  de 4 elem entos s e  t r a t a  e l  

á c id o  con e l  2 . 2 . 5 . 5 - t e t r a m e t l l o - t e t r a h i d r o f u r a n o  en volúmenes 

i g u a l e s .  Se re c u p e ra  a s i  99,85% d e l  á c id o  c ían  a c é t i c o  i n i c i a l ­

mente conten ido  en la s o lu c ió n  a c u o sa .  La p rop orc ión  de 

á c id o  e x t r a íd o  es de 40,7%.

E l t e t r a m e t l l o - t e t r a h l d r o f u r a n o  que h ie r v e  a 115S 

s i r v e  de a r r a s t r a d o r  d e l  agua du ran te  l a  d e s h id r a t a c ió n  

a z e o t r ó p ic a  u l t e r i o r  d e l  e x t r a c t o .

Ca$ igu a lm en te  dentro d e l  a lc a n c e  <fel Invento  t r a t a r  

l a s  s o lu c io n e s  a c u o sa s  que contienen  m ezc la s  de á c id o s  a l l f á - *  

t i c o s ,  e fe c tu á n d o se  l a  s e p a r a c ió n  de  e s t o s  á c id o s  e n t r e  s i  

por l a  mezcla an h id ra .

EJEMPLO 4 .

Se t r a t a  de re c u p e r a r  lo a  á c id o s  a c é t i c o  y b u t í r i c o  

a p a r t i r  de un Jugo a c e t o - b u t í r i c o  de ferm entación  que c o n t ie n e  

2% de á c id o s  t o t a l e s  en lo s  que 2 /3  son de á c id o  b u t í r i c o  

y l / 3  de á c id o  a c é t i c o .

Se  u t i l i z a r é  como d i s o lv e n t e  e l  2 . 2 - d l m e t i l o - t e t r a -  

h id r o fu r a n o  cuyo c o e f i 'd e n t e  de e x tra c c ió n  es notab lem ente 

e levado  ( s u p e r i o r  a 3 ) ,  a p e s a r  de l a  b a j a  p ro p orc ió n  de 

jugo a e x t r a e r .

En e s t a s  c o n d ic io n e s  e s  s u f i c i e n t e  0 ,5  de volumen 

de d i s o lv e n t e  p ara  1 volumen de so lu c ió n  a e x t r a e r  para 

r e c u p e r a r  9 9 , 7 ^  de l o s  á c id o s  in ie i a lm a n te  co n ten id o s  en 

e l  ju go  u t i l i z a n d o  una b a t e r í a  de 11 e lem en to s .

E l  e x t r a c t o  á c id o  se  d e s h id r a t a  después  por loa 

métodos u s u a l e s .  En e l  c u r so  de e s t a  o p e rac ió n  e l  2 .2 - d i m e t i l o *
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t e t r a h id r e f u r a n o  que h ie r v e  a 90-923 h ace  e l  p ap e l  de 

a r r a s t r a d o s  d e l  agu a . La m ezcla  de á c i d o s  an h id ros  a s í  

o b te n id a  s e  s e p a r a  en s u s  e lem entos por r e c t i f i c a c i ó n *

Se puede, s in  s a l i r s e  d e l  a lc a n c e  d e l  in v e n to ,  

t r a b a j a r  a una p re s ió n  d i f e r e n t e  de la  p re s ió n  a t m o s f é r i c a .

N O T A

^ e s c r i t a  su f ic ie n te m e n te  l a  n a t u r a le z a  d e l  in v e n to ,  

a s í  como l a  manera de r e a l i z a r l o  en l a  p r á c t i c a ,  debe 

h a c e r s e  c o n s t a r  que l a s  d i s p o s i c i o n e s  an te r io rm e n te  in d ic a d a s  

son s u s c e p t i b l e s  de m o d i f ic a c io n e s  de d e t a l l e ,  en cuanto  no 

a l t e r e  su  p r i n c i p i o  fu n d am en ta l .  Tamblas s e  h a c e  c o n s t a r  

que d ich o  in v en to  corre sp on d e  a una p a t e n t e  p re se n ta d a  an 

F r a n c ia  con fach a  15 d e  fe b r e ro  de 1943, se ñ a la d a  con 

e l  n3 4 7 5 .1 8 8 ,  a c o g ié n d o se ,  por lo  t a n t o ,  a l o s  b e n e f i c i o s  

que conceden l o s  C onvenios I n t e r n a c io n a l  es en v i g o r  y  s ie n d o  

lo  que c o n s t i tu y e  la  e s e n c ia  d e l  r e f e r i d o  invento  y  por 

l o  que s e  s o l i c i t a  p a ten te  de in v e n c ió n ,p o r  v e in te  añ os  en 

E sp añ a : "P e r fe c c io n a m ie n to s  en l a  obtención  de á c id o s  

a l l f á t l e o s  an h id ro s  p a r t ie n d o  de  s u s  s o lu c io n e s  a c u o sa s "^  

c a r a c t e r i z á n d o s e  por s i g o  i  c a to :

REIVINDICACION.

P e rfe cc io n am ie n to s  en l a  obtención  de á e ld o a  a l i f á t i c o s  

a n h id r o s ,  p a r t ie n d o  de su s  so lu c io n e s  a c u o s a s ,  por e x t r a c ­

ción  por medio d e  un d i s o l v e n t e  y d e sh id r a to c ló n  a z e o t r ó p ie a  

d e l  e x t r a c t o ,  que se  c a r a c t e r i z a  por l a  a p l i c a c ió n  como 

d i s o lv e n t e  p ara  l a  e x t r a c c ió n  y ,  eventualm ente como a r r a s t r a d o r  

para  l a  d e a h ld r a ta c ló n  s u b s i g u i e n t e ,  de un compuesto da 

l a  c l a s e  d e l  t e t r a h i d r e f u r a n o ,  t a l  como e l  t e t r a h ld r o fu r a n o  

mismo, e l  2-m eti l o - t e t r a h i d r e f u r a n o ,  e l  2 ,5 - d i m e t l l o -  

t e t r a h id r o f u r a n o ,  e t c . . .  ,  pudiendo u t i l i z a r s e  e s t o s  

compuestos s o l o s  p m ezc lad os en tre  s i  o con h id r o c a rb u ro s  de 

puntos de e b u l l i c ió n  id é n t ic o s  o muy a m u s ja n te s .
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" P e r fe c c io n a ^ .e n t o s  en la  obtención  de á c id o s  a l l f á -  

t i c o s  an h id ros  p a r t ie n d o  de su s  s o lu c io n e s  a c u o s a s "^  t a l  

y como queda s u b s t a n c ia  lmente d e s c r i t o  en la  p r e s e n te  

memoria, que co n sta  de  ocho h o j a s  e s c r i t a s  a máquina por 

205. una s o l a  c a r a .

Madrid 19 de noviembre de 1943.

LES USINES DE MELLE.

Por Poder de J. GÓMEZ ACEBO
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