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Una ventaja notable de dste procedimiento se halla en
que el &cido orgéniéo no solo se purifica por el procedimien—
to sino que adends puede al mismo tiempo enriquecerse cuando
se puede trabajar una disolucidén dilufda de partida. |

Después de una elucidn casi completa del 4cido orgénico
el material peruutador se encuentra en la forma de una sal
del &cido empleédo para la elucidn. La regeneracién en la
forma OH se realiza de modo sencilllsimo tratando la resi-
na con agua caliente o vapor. Mediante hidrolisis se origina
por un lado la forma OH de la resina y por otro lado el
anhfdrido gasiforme del #4cido que es pofo soluble en agua
caliente y escapa. In la posibilidad de usar nuevamente
este enhfdrido 4cido nada impurificado se encuentra une
ventaja importante del invento.

Después de la regeneracidén la resina se encuentra en
su mayor parte en forma OH. Si se quiere convertir total-
mente la resina en la forma OH, entonces se regemera luego
también con un poco de lejia, por ejemplo lejfa de sosa
cdustica, pudiendo obtenerse como sal sédica los reslduos
del 4cido orgénico que todavia quedan en la columna.

Las disoluciones puras obtenidas por este procedimiento
de 4cidos orgénicos no volitiles contienen todavia el 4cido
empleado para la elucidn. Sin embargo este contenido no
periturba la marcha de la ulterior elaboracién. Concentrando
la disolucién como se requiere para la cristalizacién, escapa
el anhidrido gasiforme del 4cido empleado para la elucién
en su mayor parte y se vuelve a emplear'oomo arriba se ha
indicado. Las trazas que todavia quedan en la disolucién no

perturban la cristalizacidén y quedan en las aguas madres en
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el casopeor. Tampoco es posible que se enriquezcan estas
trazas en las aguas madres que pueden euplearse repetidas
veces, pues la concentracidn del anhidrido gasiforme se
limita hacia arriba por su solubilidad en la disolucién
caliente concentrada del 4cido orgénico.

Los siguiéntes ejemplos aclararén mnés el invento
sin limitarlo.
sijemplo 1.

Sobre uns columna que estd llena con un litro de resina
peruutadora de aniones por ejemplo: Lewatita MN - un producto
de condensacidn que contiene libres grupos amino o iwino -

en la forma O se introducen 5 litros de disolucidn de

. dcido cftrico impuro al 15 %, obtenida de citrato cdlcico

por reaccidn con gcido sulilrico y eliminacidn del sulfirico
en exceso medignte carbénato de bario, con un contenido
d¢ cenizas de 2,9 . Despﬁés de utravesar la disolucidn
la resina queda cargada en proxinamente el 80 » de su
capacidad. Para eliminar la disolucidn de &cido citrico
iupuro fue todavia Queda en el lecho de resina, se lava
nuevanenie esta disolucidn con 200 cms‘de aus ¥y Se recoge
sepatadadente. wsta aisolucidn de expulsidn se vuelve luego
a eiplear.

lnnediotanente se lava el cambiador con 2,5 litros de
4cido suifuroso con un contenido de 7 g de 802/100 em® de
agua, preparada mediante una corriente de anhidrido sulfu-~
r0sS0 en ague. ssta cantidad de 4dcido sulfuroso es suficien-
te para elu4r el ¢5 - 98% del &cido cItrico absorbido por
la resinag (en total unos 400 gl. lLa disolucidn asi obtenida

¢e &cido cltrico puro tiene una concentracidén de unos 1€ 4. y
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contiene todavia anhidrido sulfuroso el cual sin embargo esce=
pa al hervir al vaclo hasta quedar unas trazas y sc¢ recoge en
azua pera la operacidén inmediata. Ll contenido de ceniza de
la disolucién de 4cido puro ha descendido a 0,09 y. Liediante
cristalizacidén se obtiene &cido cifrico purisimo.

Para la regeneracién de la resina se introducen por en-
cina de la columnag unos 3 litros dedgua caliente de kos gue
los 200 cm3 que primero salen, se emplean para lavar el 4cido
impuro existente en la columna en el ciclo inmediato. iste
g;ua de lavedo pusde utilivarse al mismo tiempo como lavado
previo para regoger nuevamente el SO2 que escapa al concentrar
el fcido citrico purificado. Luego sirve de 4cido eluidor para
el proceso inmediato.
iijemplo 2.

Sobre uns columna llena de 1 litro Dowex £ - un producto
de condensacién que contiene el grupo amino o imino libre -
en la forms de OH, se vierten 8 litros de una lejfa impura
de cristalizacién con un contenido de 11 % de 4cido tértrico
que se ha detolorado de antemano mediante carbdn activo.

Después de lavar el 4cido con 200 ccm de agua se agregan
a la elucién sobre la columna unos 3 litros de ggua fria, mien-
tras que al mismo tiempo se introduce anhfdrido carbdénico por
una tobera situada por debajo en la columna. La corriente de
anhidrido carbdnico se ajusta tan enérgica que la resina en
la columna se revuelva también notablemente. La disolucidn
elufda purs de 4cido tartédrico tiene una concentracidn de
unos 18 # y un contenido de cenizas de 0,14 % frente a 3,4%

antes de la purificacidn.
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Lijemplo 3. 23 62 0 3

Sobr: una columng llena de 25 cem de Dowex 2 - un produc-
to de condensacidén que contiene grupos amino o imino libres -
en forma de OH, se agregan 300 cem de una disolucién gl 6 %
préximemente de 4cido glutaminico que contiene impurezas
orgénicas no disociadoras. Despuds la disoclucidn que queda
en la columna sc¢ lava con unos 10 ccm de agua., El aminodcido
se cluye ghora con 50 ccm de agua saturada de 002. El eluato
saliente contiene unos 16,2 ¢% de dcido glutaminico. Concenw-
trando esta disolucidn por evaporacidn al vacio, escapa el
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e reivindica como nuevo y de propia invencidn:

l.=- Procedimiento para preparar puros y enriguecer acidos
orgénicos partiendo de los correspondientes &cidos impuros, ca=-
racterizado porque el &cido impuro dado el caso puesto de an-
temano en disolucidn acuosa se conduce sobre un permﬁtador de
aniones en la forma OH y el 4cido orgénico absorbido por la
reafgna permutadofa ge eluye mediante un '4cido voldtil con
vapor de agua cuyo anhfdrido es gasiforme entre la tempera-
tura del local y la temperatura de ebullicidén del agua.

2.=- Procedimiento segin lo reivindicado en el punto 1,
caracterizado porque el gcido empleado para la elucidn se
incorpora como tal sobre el permutador de aniones o se forma
en 61 durante la elucidn de un anhidrido gasiforme y agusa

dado el caso eupleando presidn.
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3.~ Procedimiento segiin lo reivindicado en los puntos

1 o 2, caracterizado porque la rcgeneracidén del permutador-
se realiza lavando con agua caliente,

4.~ PROCLDIMIENIO PARA PREPARAR PUROS Y LURIQUECER ACIDOS
OHGANICOS, -
Tal como se describe y reivindica en la presente iemorig

Descriptiva que consta de siete hojas escritas a méquina por
una sola cara.
Madrid, 24 de Junio de 1.957.

ABTONIO FERNANDEZ PASCOME
%P ,y/y
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