5.

10,

PATENTE DE INVENCION

NI ST R I SRR e e e T

Caso 131

163817 .

MEMORT A DESCRIPTIVA
. sobre: |
"Perfeccionamientos en la obtencidn de hcidos aliféticos
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BRI DIRS e

Se sate gue los primeros-t&rmihos de £cidos aliféticos
8e pueden obtener en estado enhidro, particndo de sus solucio-
nes ecuoses diluidas por extraceibn, por medio de un disolven-
te v deapués por destilacién ageotrdpica del extrscto, Se
hen ropuesto como sgentes de extracelén losvproductos mhs
diversos ( éter-8xidos, ?steres, cetones, hidrocarburos ,ete,)
Un inconveniente comun & todos entos disclventes, sin
excepcién, reside en el hecho de que su coeficiente de
extracclédn disminuye a medide que la coqcenpreéién en fcido
de la solucién o extraer es més débil, lo que prhcticemente
ronduce 8 multivlicar los elementos de extraccidn hacle los

t{tulos bajos, y uhliga a menudo, a pesar de ests precavcidn,
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& delar en lse? spuass residusles una cantldad spreclable de
fcid que se vnierde.

El presente 1n§ento pérmite evitar este' inconveniente,
Consiste en utilizar como sgente de extraccién el tetrahidro-
fureno o0 sus derivados, teles como el '2-met116-tetmhidro-
fursno, el 2.2-d!et110-tetrab1drafurgno, el 2,2,5,5-tetrametilo-
tetrahidrofurano, ete. La socledad solicitante ha hallade
en efecto que estos cuerpos sdemé8 de ser excelentes dis ole
ventes de los écidos grasos, tienen adenfis le propiedad
extraordin aris, de tener coeficientes de cxtfacci&n tanto .

més elevados, cusnto més G&hil es el grado de la caps

‘acuosa. Asi, pues, en el caso de ls extraccidén del &cldo

‘acético por el metilo-te trahidrofursno, los cooricilentes de
extraccién son, res pectiv'ammte de 1,42 , 1,76 y 2,30 pera
t{tulos en fcido scético de ls caps acuosa de 86,4 g. por
litre, 54 g. vor litro y & g. por litro., Hay gue hecer
notar que el inés 88111 de estos coeflr lentes, es decir
el 1,42 sobrepssa cercs del 507 los coeficientes de los
mejores disolventes conocidos hssta shora (&steres scéticos,
scetona, ete,). ‘ '
De este modo, en el caso del dcido férmice, loa
coeficlentes. de extraccidén del Z2-metilo-tetrshidrofurenc
que es de¢ 1,04 'para uns ‘concentracidén de le eapa acuosa |
de 150 g..,jmr 1i1tro, se gleva a2 1,31 para un t{tulo de
656 g. nor litro de lo cep o scuoss , y slecanza 1,62 pare
un titulo de 7 g, por litro., Asimismo, estos coeficlentes
sobrepasan con mucho los coeficientes de los mejores
disolventes conocidos,
Ests valloéa propledsd permite disminuir sensible~
mente el nfimero v lse dimensfones de los elementos de 1a |

haterfs 4« extracclén, msegurendo uns evacuscién préecticamente
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perfects de lee escasfes apguas,

Los derivedos drl tetrshidrofursno poséen puntos
de ebullicidn relstivemente hafos que se escalonan desde
772 pare el metilo=te tmbhidrofurénto hasta 1072 psrs el
2;2.5.5-tetramet1 lo=-tetrahidrofursno, Estos puntos de
ebullicién permiten elegir vere un fcido determinsde wn
disolvente de punto de éullicidn canveniczito, que puede
seperarse con Tacilided del &cido enhidro durante 18 destile-
eién ulterior del extracto, A

No esté fuera del slcance del invento el sfisdir
el disolvente une «determi_nsda‘p'romrci&n de un tercer
cuerpo précticamente 1nsolubia o el sgua, por ejenmplo,
un hidrocsrburo, vor une parte pers reducir la cantided
de agus disuelts en la capae acuose de disolvente al mismo
tiemno que el fcildo v mumentar asf{ el titulo de'éci.tm~
extraido y, vor otrs parte, vars reducir ls solubilided
del disolvente en 1s cepe scuosa,efpecislmente en el
ceso del tetraridrofursno mismo, Se elegiré, de preferecie,
un hidrocer™uro que poses un punto de ebullieién muy préximo
el del dlsplvente tetrahidrofurénieo mismo, e fin de que
le mezels tenge les mismas ceracterietices de un cverpo
puro durente la destilacibén del extreacto. De este modo
se podrén utilizsr mezclas de tetrahidrofuranos o de
metilo~tetrahidrofureno con el benceno y de tetrametilo-
tetrahidrofursno con e] tolueno, '

Ses cual fuere el extracto obtenido se trate por un
medio cualéuiera conocido a fin de retirar sl estado
anhidro el fcido que contiene, 3Se le puede someter por
ejemnlo, s una destilacién en el curso de la cusl se
efectfien simulténesmente la deshidrateseléd4n ageotrépica del
extracto por medio del disolvente qu§ hece la funciébn

de srrestrar el egue, y ls separacibn de este Gltimo de con
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el écido anhidro. En otros términos, se dispone de modo que

2e ohtenga en lp cateza de 1la columnae la mezZcls binarie
ezeotrépics de mmers que se consigs una decsntacién fheil qﬁo
permits por uns perte retirar el agua y por otra perte
recuperar el diaolvente;

S5in embergo, no quedas fuera del alcance del invento
rensli zar la desrhidratacién azeotrdéplca en presencis de un
erres trador suxilier insoluble destinsdo a asegurar en todos
los casos une decantacién sotisfactoria, aun en presencia
de productos volétiles, ségun el procedimiento descrito en la
patente francesa n® 856 542 de 4 de merzo de 1938 y su adieién
n® 51007 de 13 de mem de 1940,

- Es conveniente hacer notsr que el invento se splica =
la deshidratacién de soluciones scuosas de fcldos aliféiticos
mono=-carhox{licos 0 poli-cerboxfilicos, eventualmente susti-
tuidoa, por elemplo, aquellos que encierran écido
férmico o sus homblogos superiores. fcido cisnacético,
dcldo léctico, &cido oxBlico, fcido citrico, etCecese

Los ejemplos no limiﬁativos que vienen a continﬁacién,
permitirén comprender de uns maners perfecta ¢l modo en
que puede ejecutarse ¢1 invento:

EJEMPLC 1,

' 3¢ he propuesto ocbtene en estado enhidro, el feido
acético contenido en una soluciédn scuosae a 25%.> Esta solucién
se trats en frio con el 2-metilo-tetrshidrofuranc en bateris
de extreccién a contra-corriente en razén de 1,5 volumenes
de dlsolvente por 1 volumen de solucibén acética a extrser,

3on suficientes 10 elementos pera extreaer completa-
mente el Scido de B solucibén aeuosa. El extracto que sale
de lg roterfs encierrs 167 g, de Scido acético por litro,
Este soluciébn’'de ﬁcido acéticé en el metilo=
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tetrahidrofurano se deshidrate por destilecién azeotrépica
en una columna, en el cursc de cuy operacién el metile-
tetrshidrofureno hace el mapel de arrastrar el sgus, siendo
llevado el Acido snhidro s la base de 18 columns,

A titulo comwmerativo, pers trater eon 1déntics
eficacis le misma solueidn acuoss con el acetato de etilo como
disolvente,serf necesario utilizar une bateria de 16
elementos y de 'servir'Se de 2,5 volumenes de disoly ente por
volumen de solucién. Adends, en estas condiciones el
extradto qﬁe sole de la baterfa no contendré mess que 106

ge de ficido por litro,

EJEMPLO 2.

Se va n tratsr una solucién acnosa de écido férmico
el 156% que contiene impurezas tales como desperdicios
celnlésicos y sales minersles, '

Ests gsoluc ién se trata con 1,5 veces su volume
de metilo-tetrahidrofursno en una boterfie de cxtraccién‘
metbdice 8 contra-corriente, Son suficientes 12 elenentos
de extraccién psrs hacer pasar la totalidad del é'cidé al
d»isolventc, estando las escasgs apuas8 que Sglen de 19 ‘bateris
completamente desacidificadas y pudiendo deécchqrsc-. |

El extracto obtenid‘o encierra 100 g, de écido por litro.

Se trats ;ie le man era conocids para extraer de &1 el
g£cido anhidro.

A titulo comparstive, el empleo del §ter sulfGrico
ngcesitaria, para la ext»mc‘c‘ién de la misms solueilén
de #cido fbérmice, 36 elementos, es deeir, tres veces més
que en el caso del me tilo=-tetrahidrofurano, y esto con la
condic1én de emplear 4 volumenes de éter pars un volumen
de solucibn férmica, 0 sea cercs de tres veces més de
disolvente que en el caso del métile-tetmhﬂ rofurano,

EJEMPLO 3, o
’ Se va s extraer fci1do cisnacético acuoso al 156,
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3e utilizaré como disblvento.el_2.2.5.5—tetramctilo-tntra-
hidrofursno cuyo coeficiente de¢ extraceidn varié de 2,4 2
5,25 para concentreciones de la capa acuogg de 160 y 8,5 g.
vor 1itro respectivemente, ‘ _ 7 ‘

En una hdtgr{a de extraceién de 4 elementos se trats el
fcido con el 2.2.5.S-tetrameti1o-totvahidrofurano en volumenes
1gue1es; Se recuvera asl 99,85% del 4cido cienacético inicial-
mente contenido en ls solucién acuosa, Ls proporcién de
bcido extraido es de 40,7%,

El1 tetrametilo-tetrshidrofursno gue hierve a 11562 .
sirve de srrastrsdor del aguas durente la deshidratacién
azeotrépice ulterior del extrecto,

Cae¢ iguslmente 'dentro del slcance del invento tratar
las soluciocnes acuosas que contienen mezclas de Scidos alifé-
ticos, efectuéndose la separaecibn de estos &cldos cﬁtre st
por la mezZela snhidrs, L
EJEMPLO 4. |
A Se tretes de recuperar los écidos acético y butirico
e partir de un jugo aceto-butirico de rermeﬁtaclén-que contiene
2% de fcidos totasles en los que 2/3 son ds Scido butirico
y 1/3 de bcido scético. |

Se utilizard como disolvente el 2.2-dlmetilo-tetra-
hidrofursno cuyo coeficlente de ezstraccién es noteblemente
el evado (8unc§10r a 3), a pesar de le baja proporcibn de
jugo a extraer, | ‘

En estes condiciones ez suficliente 0,5 de volumen

de disolvente pare 1 volumen de soluclidén a extraer para

~ recupersr 99,76% de los Acidos inicislmente contenidos en

el jJugo utlli zendo una bateris de 11 elementos,
El extracto écido se deshidrata después por los

métodos ususles., En el -curso de ezta operacidén el 2,2-dimetilo~
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tetrshidrofurene que hlerve s ©90-822 hace el papel de
1'76. arrgstrador del sgua., La mezela de fecidos enhidros a'si
. obtenide 8e separa e Qus'elementos por rectificaciébn,
3e puede, sin selirse del aléance del invento,
traﬂgjap 8 una presién diferente de la presibn stmosférice.

N O T A

175, Vescrits suficientemente la naturaleza del invento,
asf como 1le manera Ge reaslizsrlo en la préctice, debi
hecerse constar que las disposiciones anteriormente indicedes
son susceptibles de modificsciones de detzlle, en cuanto no

, sltcre su principlo fundsmental. Tambien se hacﬁ constar

180, | que dicho invento corresponde s una patente presentsde en

. Francis con fecha 13 de fehrero de 1943, sefinlada con
el n® 475,185, acog! éndose, por lo tento, s los beneficios
que conceden los Convenlos Internacional es en vigor y siendo
lo que cohsﬁituye la esencia del referido invento y por
186, 1o que =¢ =20licita patente de 1n§enc16n,por veinte afios en
Espafia: "Perfesccionemientos en la obtenéién de fcidos
aliféticos.anhidros paftigndo de sﬁs 2oluciones acnocses™;
-ceracterizfndose nurAla signiumtc:_

REIVIRDICACICN,

190, Perfeccionamientos en la obtencién de fcldos aliféticos
vanhidros, partiendo de sus soluclones acuosas; por extrace
c¢1én por medio de un disolvente y deshidratecién ezeotrbpica
del extracto, que se caracteriza por la aplicaclén como
diaolvente‘para la extraccibn y, eventuzlmente como érraatrador

185, pars la‘d.esh‘ldrataciGn subsiguiente, de un compuesto de
la clase del tetrshidrofursno, tal como el tetrahidrofursno
misno, el Z—ﬁetiio-tetrahidrofurano', el 2,5-'-d.1met110_-
,tctrahidrofureno.'etc... s pudiendo utilizarse estos
eompuc;stos solos 0 mezelados entre 8! o con hidrocarburos de

200. puntos de ebullicién idénticos o muy semejantes,
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"Perfeccionamientos en la obtencibén de dcidos slifd-
ticos enhidros pertlendo de sus soluciones scuosas™; tal
y como quede substencialmente descrito en ls presente
memoria, que consts de ocho hojes escritas e méquine por
- 2065, une £0ls cara,
Medrid 19 de noviembre d: 1943,

LES USINES DE MELLE.

Por Poder de J. GOMEZ ACEBO
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