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^  u F 1 A D ,, n 1 F F 1 V n
do una Fa te n te de inv?u ic ió n  a nombre de:
JUd. a . t  u.m.. b .F o h o m i s c h e  id?.-
b r iF , Fe n -c io n a l id a d ademana, d o m i c i l i a
da en OddnFlth^uO.i. an ?d ie in , F ra n k e n th a -
1 e r  o t r a s s e ,  3 , (^ len . n i a ) ;  po r: "FO Ott-
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,-.l p re s e n te  p ro ced í 
lo  ác id o s o rg án ic o s  puro 
c io n es rcuosao  p a r tie n d o  
eu ro s.

'd en tó  se r e id e ro  a l a  p re p a ra c ió n  
s y a su  en riq u e c im ien to  de d is o lu -  
uo lo s  c o rre sp o n d ie n te s  ác id o s  i;.e-

í  a se i ¡a p u b licad o  e l  que lo s  ác id o s  o rg án ic o s  pueden
se p a ra rse  de sus d iso lu c io n e s  acuosas cotí am ^ílio  de p e r -  
¡üutadores de an io n es , (F . FdnaOi: u. n . A. 10'..¿Jd; J .  Ohom 
to e . 01 , FOK, j  J .  ,,G ;iu F jd , , .n a ly t .  dhem. Od, 1059), aunque 
aquí :.e t r a t a  ño mótodos a n a l í t i c o s .  P ro ced im ien to s in d us­
t r i a l e s ,  en lo s  que lo s  ác id o s o rp án ico s  que se han de pu­
r i f i c a r  so l i j e n  en un perm utador de? m iíones y se eluyan  de 
é l  no se usa  dado a conocer h a s ta  e l  p re s e n te .
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adcnás en lo s  la'todoc a n a l í t ic o s  h.nt.-. ahora p u u lica - 

dos se . r , .c o i t 'o .n  ^r.'..u.;c;, ¡d fiC L ltad es en l a  e luc ió n  del 
ácido del p e in u tcd o r. Como en genera l ne qu iere  ob tener e l 
ácido orgánico l ib r e  ,y no sus s a le s ,  l a  e lu c ió n  debe r e a l i ­
za rse  con agua. in  encargo e l  ácido que e s tá  l i ja d o  en 
dorna s a l in a  por e l  permutador de an iones, se eluye del 
Égua ¡lucho ¡,iás lentam ente que por lo s  medios u sua les  e lu i -  

20 dores y regcnerac.ores que aquí no pueden emplearse para  
per ¡utanores ne ,-niones, por ejemplo l e j í a  de sosa c á u s ti­
ca . La consecuencia es '..pie e l  ácido se ob tiene  en d iso lu ­
ción acuosa muy d i lu id a ,  por lo  que se pone en t e l a  de in i ­
cio  la  economía del procedim iento .

25 Ahora Dien, sorprenuentcm e.de se lia descub ie rto  que
pueden suprim irse  e s to s  inconvenien tes por e l  hecho de 
que e l ácido impuro puesto dudo e l caso , precedentem ente 
en d iso lu c ió n  acuosa se conduzca sobre un permutador de 
aniones en l a  lo m a  d-H y e l ácido orgánico reso rb ido  per 

50 l a  r  sino permutadora se oluya ñor medio de un ácido v o lá ­
t i l  con vapor de a,púa o por medio de un ácido cuyo an h íd ri­
do sea gasiform e e n tre  la. tem pera tu ra  d e l lo c a l  y l a  de ebu­
l l i c i ó n  del agua.

como ácidos de e s ta  c la se  señaláronos por ejemplo e l 
¿5 ácido carbónico , e l ácido su lfu ro so , e l  Acido fórmico en tre  

o tro s  muchos.
ruede precederse bien eluynudo d irectam ente con uno 

de io s  ácido,, c a ra c te riz a d o s  según e l  in v en to , bien produ­
ciendo e s te  Acido solo durante l a  e luc ió n  en e l  ácido, ^ sto  

4U puede r e a l iz a r s e  eluyendo con c in troduciendo  a l mismo
tiempo e l  anhídrido gasiform e por añojo en e l  ác ido . Una iornn 
e sp e c ia l de ejecución  e s - l a  e luc ió n  bajo p res ió n , por ejemplo 
najo e ro sió n  de c u . .
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Una ventaja notable de éste procedimiento se halla  en 
que el ácido orgánico no solo se purifica por el procedimien- 
to sino que además puede al mismo tiempo enriquecerse cuando 
se puede trabajar una disolución diluida de partida.

Después de una elución casi completa del ácido orgánico 
el material permutador se encuentra en la  forina de una sal 
del ácido empleado para la  elución. La regeneración en la  
forma OH se realiza de modo sencillísimo tratando la  resi­
na con agua caliente o vapor. Mediante h id ró lisis  se origina 
por un lado la  forma OH de la  resina y por otro lado el 
anhídrido gasiforme del ácido que es podo soluble en agua 
caliente y escapa. En la  posibilidad de usar nuevamente 
este anhídrido ácido nada impurificado se encuentra una 
ventaja importante del invento.

Después de la  regeneración la  resina se encuentra en 
su mayor parte en forma OH. Si se quiere convertir to ta l­
mente la  resina en la  forma OH, entonces se regenera luego 
también con un poco de le jía , por ejemplo le j ía  de sosa 
cáustica, pudiendo obtenerse como sal sódica los residuos 
del ácido orgánico que todavía quedan en la  columna.

Las disoluciones puras obtenidas por este procedimiento 
de ácidos orgánicos no volátiles contienen todavía el ácido 
empleado para la  elución. Sin embargo este contenido no 
perturba la  marcha de la  u lterio r elaboración. Concentrando 
la  disolución como se requiere para la  cristalización, escapa 
el anhídrido gasiforme del ácido empleado para la  elución 
en su mayor parte y se vuelve a emplear como arriba se ha 
indicado. Las trazas que todavía quedan en la  disolución no 
perturban la  cristalización y quedan en las aguas madres en
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el caso^eor. Tampoco es posible que se enriquezcan estas 
trazas en las aguas madres que pueden emplearse repetidas 
veces, pues la  concentración del anhídrido gasiforme se 
lim ita hacia arriba por su solubilidad en la  disolución 
caliente concentrada del ácido orgánico.

Los siguientes ejemplos aclararán más el invento 
sin lim itarlo .
Ljcmplo 1.

Sobre una columna que está llena con un l i t ro  de resina 
permutadora de aniones por ejemplo: Lewátita MN -  un producto 
de condensación que contiene libres grupos amino o imino -  
en la  forma OH se introducen 5 l i t ro s  de disolución de 

. ácido c ítrico  impuro al 15 %, obtenida de c itra to  calcico 
por reacción con ácido sulfúrico y eliminación del sulfúrico 
en exceso mediante carbonato de bario, con un contenido 
de cenizas de ¡¿,9 %. Después de atravesar la  disolución 
la  resina queda cargada en próximamente el 80 % de su 
capacidad. Para eliminar la  disolución de ácido cítrico  
impuro que todavía queda en el lecho de resina, se lava 
nuevamente esta disolución con 200 cm̂  de agua y se recoge 
separadamente, ^sta disolución de expulsión se vuelve luego 
a emplear.

inmediatamente se lava el cambiador con 2,5 l i tro s  de 
ácido sulfuroso con un contenido de 7 g de SOg/lOO cm̂  de 
agua, preparada mediante una corriente de anhídrido sulfur- 
roso en agua. Lsta cantidad de ácido sulfuroso es suficien­
te para eludir el 95 -  98% del ácido c ítrico  absorbido por 
la  resina (en to ta l unos 400 g). La disolución así obtenida 
de ácido cítrico  puro tiene una concentración de unos 18 m y
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contiene todavía anhídrido sulfuroso el cual sin embargo esca­
pa al hervir al vacío hasta quedar unas trazas y se recoge en 
agua para la  operación inmediata, El contenido de ceniza de 

105 la  disolución de ácido puro ha descendido a 0,09 %. Mediante 
cristalización se obtiene ácido cítrico  purísimo.

Para la  regeneración de la  resina se introducen por en­
cima de la  columna unos 3 l i tro s  d^bgua caliente de los que 
los 300 cm̂  que primero salen, se emplean para lavar el ácido 

110 impuro existente en la  columna en el ciclo inmediato. Este 
agua de lavado puede u tilizarse  al mismo tiempo como lavado 
previo para regoger nuevamente el SÔ  que escapa al concentrar 
el ácido c ítrico  purificado. Luego sirve de ácido eluidor para 
el proceso inmediato.

115 Ejemplo 2.
Sobre una columna llena de 1 l i t ro  Dowex ^ -  un producto 

de condensación que contiene el grupo amino o imino lib re  -  
en la  forma de OH, se vierten 8 l i tro s  de una le j ía  impura 
de cristalización con un contenido de 11 % de ácido tártrico  

120 que se ha decolorado de antemano mediante carbón activo.
Despuós de lavar el ácido con 200 ccm de agua se agregan 

a la  elución sobre la  columna unos 3 l i t ro s  de agua f r ía , mien­
tras que al mismo tiempo se introduce anhídrido carbónico por 
una tobera situada por debajo en la  columna. La corriente de 

125 anhídrido carbónico se ajusta tan enérgica que la  resina en 
la  columna se revuelva también notablemente. La disolución 
eluída pura de ácido tartárico  tiene una concentración de 
unos 18 % y un contenido de cenizas de 0,14 % frente a 3,4% 
antes de la  purificación.
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Sobro una columna llena de 25 ccmde bowex 2 -  un produc­

to de condensación que contiene grupos arnino o imino lib res -  
en forma de OH, se agregan 300 ccm de una disolución Ql 6 % 
próximamente de ácido glutamínico que contiene impurezas 

135 orgánicas no disociadoras. Después la  disolución que queda
en la  columna se lava con unos 10 ccm de agua. El aminoácido 
se eluye ahora con 50 ccm de agua saturada de C0g. El eluato 
saliente contiene unos 16,2 % de ácido glutamínico. Concen­
trando esta disolución por evaporación al vacío, escapa el 

ISO COg.
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Se reivindica como nuevo y de propia invención:
1. -  Procedimiento para preparar puros y enriquecer ácidos 

orgánicos partiendo de los correspondientes ácidos impuros, ca-
145 racterizado porque el ácido impuro dado el caso puesto de an­

temano en disolución acuosa se conduce sobre un permutador de 
aniones en la  forma OH y el ácido orgánico absorbido por la  
resána permutadora se eluye mediante un 'ácido v o lá til con 
vapor de agua cuyo anhídrido es gasiforme entre la  tempera-

150 tura del local y la  temperatura de ebullición del agua.
2. -  Procedimiento según lo reivindicado en el punto 1, 

caracterizado porque el ácido empleado jbara la  elución se 
incorpora como ta l sobre el permutador de aniones o se forma 
en él durante la  elución de un anhídrido gasiforme y agua

155 dado el caso empleando presión.
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3. -  Procedimiento según lo reivindicado en los puntos 

1 o 2, caracterizado porque la  regeneración del permutador 
se realiza  lavando con agua caliente.

4. -  PROCEDIMIENTO PARA PREPARAR PUROS Y ENRIQUECER ACIDOS 
ORGANICOS.-

Tal como se describe y reivindica en la  presente Memoria 
Descriptiva que consta de siete hojas escritas a máquina por 
una sola cara.

Madrid, 24 de Junio de 1.957.
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