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MEMORIA DESCRIPTIVA

que se presente para unir a la solicitud
de
PAT E-N TE DE INVENCION
formulada el 27 de Septiembre de’1962, con el num. 281.103
en

ESPANA

'? <
|
¢
i

por VEINTE afios
& nombre de KYOWA HAKXO KOGYO CO. ITD., entidad japonessa,
establecide en 4, Ohtemachi-1-chome, Chiyoda=ku, Tokyo, =
Japén, pors
" UN METODO DE SEPARACION DE ACIDO GLUTAMICO DESDE CALDOS
DE FERMENTACION PARA LA OBTENCION DE ACIDO GLUTAMICO," -

El presente invento se reflere a un metodo para
ls seperacidn de &oido glutédmico y, més partiocularmente,-
el procedimiento para la separacidn de acido glutémico —-
con rendimiento meyor & partir de celdos de fermentecion

5 de dcido glutémico.

Los inventores presentes describieron en la so-
licitud de Patente Japonesa SHO 35=-35237 un método pare -
producir acido glutémico, gue comprende una combinecidn -

de una fase de concentracién de un caldo de termentsoidn

40 de &oido glutémico, como tal, o bien después de filtrar =
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la masa de oélulas, & une temperatufa§EL£§tivamente baja,
inferior a 802C., una fage de calentamiento del concentrs
do despuss de adicién de un doido e 130-1508C., y una fase
de ooncentracion del filtrado obtenido despuss de separar
5 la sustancia solida por filtracién, separacion de hidroclo
ruro de doido glutémico aislado despuds de adicidn de dei
do clorhidrico concentrado o cloruro de hidrdgeno gaseoso,

¥ recuperacién de &cido glutemico del hidrooloruro.

Sin embargo, en este método no se mencionaba la
10 recuperacién de gcido glutémico a partir del liquido que
results deapués de la separaoién del hidrocloruro de acido

glutémico (denominado en las lineas que siguen MI-1), y a

partir del liquido madre resulbtante después de la separacidn
de dcido glutamico de la solucidn de hidrocloruro de écido
15 glutémico (denominade en las lineas que siguen ML-2). Se-
gm el procedimiento ordinario de recuperacidn, el 1fquido
madre se concentra nuevamente, o se mezcla con el caldo de
la operacién siguiente prevista para la recuperacidn de
gcido glutamico en la etapa posterior. Sin embargo, en el
20 primer caso, el écido glutémico resultante es menos puro y
presenta oolor,vdebido e las impurezes, por ejemplo, sus-—-
tencie huminice y cloruro aménico, por lo cual el dcido no
es asequible como tal ocomo producto final, En el ulbtimo oa
80, las impurezas contenidas en el 1{quido madre se acumu~
25 lan gradualmente en el caldd, originendo dificultades en =~
el procedimiento y mlterando la calidad del &cido glutémie

00 resultante.

Los inventores han descubierto que puede obtener-

pe foldo glutdmico de calidad practicamente igusl a la del

30 obtenido como cristales primarios, disolviendo el hidroclo
ruro de écido glutdmico, obtenido por concentracidn de MI-1
¥ que es de calidad interior, en ML-2, eliminando sustancia
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huminica aislada despuée de calentar o sin calentar, filtran
do el cloruro aménico aislado después de evaporar y enfriar
ajustendo el pH del filtrado a 3,2, y enfriando para dar
lugar al aislamiento de cristales.

As{, pues, un objeto del invento es proporcionar
un método eficaz para la separacidn de @cido glutdmico de

los 1liquidos madre que contienen impurezes, al lado del éc;

do. Otro objeto del invento es proporcionar un metodo para
la recuperscion de secido glutémico con meyor purezs y mejor
calidad por un procedimiento sencillo. Otros objetos y ca-

racteristicas del invento se deduciran de modo evidente de

la lectura de la siguiente desoripeiom.
De acuerdo con el presente invento, se proporcio- e
na un método pera la separacién de deido glutdmico a partir
de caldos de fermentmcion de &cido glutamico que comprende
concentrar un caldo de fermentacidn de acido glutamico como
tal, o despué$ de filtrar la masa de celulas, & una tempers-—
tura reletivemente baja interior a 850¢C., calentar el con-

centrado despuss de adioidn de un acido & une temperatura

de 130-1508C., concentrar el filtrado después de separar
por filtracién las sustancias sélidas, separer el hidroclo-
ruro de écido glutdmico aislado despuds de afiadir dcido ——-
clorhidrico concentrado o cloruro de hidrdgeno gaseoso el
concenfrado de jando un 1{quido medre (MI~1), seperar el aoi
do glutamico aislado de la solucidén del hidrocloruro de dci
do glutamico por adicidn de una sustencia alcalina dejando
un 1liquido medre (ML-2), concentrar el liquido medre (ML~1)
pera seperer hidroploruro de dcido glutemico impuro, disole-
ver el hidrocloruro de scido glutémico impuro asi obtenido

en el liquido madre (MI-2), retirar las impurezas, por ejem
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plo, sustancia huminioa y cloruro aménico, aisladas despuds
de calentar y concentrar la solucidn, y reduperar acido glu
temico de la solucidn. Dicho de otro modo, un me joramiento
en el método de seperacién de dcido glutémico a partir de
caldos de fermentacién de dcido glutdmico concentrando el
caldo como tal, o después de filtrer la mase de célules,

& una temperatura relativamente baja, inferior o 802¢C., ca~

lenter el concentrado despuss de adicidén de un dcido & una
temperatura de 130-~1502C., concentrar el friltrado después
de separar las sustencias sdlidas por filtracidn, separar
hidrocloruro de écido glutémico aislado después de adicidn
de acido clorhidrico concentrado o cloruro de hidrdgeno ga

seoso al concentrado dejendo un liquido medre (ML~1), ¥ se
parsr acido glutdmioo aislado de la solucidn del hidroolo=
ruro de acido glutamico por sdicidn de una sustancia alce—
line dejendo un liquido medre (ML-2), cuyo me joramiento com
prende concentrar el 1fquido madre (MI~1) para separar hi-

" arocloruro de &cido glutémico impuro, disolver el hidroclo-

ruro de acido glutamico impuro as{ obtenido en el liquido
madre (MI-2), retirar las impurezas, tales como sustencis

huminica y cloruro eménico, aisladas después de calenter

y concentrar la solucion, y recuperar acido glutdmico de
la solucién;

Dicho en términos concretos, el liguido madre
(MLF1) se concentra a %0900, haste un volumen de 1/5 con
recuperacién simulténes del 4cido clorhidrico, y se enfria
a 308C, y se separa por filtracidn el cloruro aménico ais-
1ado. Se sfiade al filtredo acido clorhidrico concentrado
para ejustar le acidez a 6,2 normel. Ia acidez & que aqui

se alude significa una concentracion normsl del mismo volw
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men de solucidén de sosa caustica necesaria para ajustar el
PH de la solucidn a 2,0, Luego se enfria el filtrado y se
separa por centrifugacién el hidroclorurc de dcido glutémi
co eislado. El Kidrocloruro de &cido glutemico aislado se
disuelve en el liquido madre (MI=2) ¥y se ajusta el pH de
le solucidn & 295=~3,5 con sosa oaustica. Se separa por fil-
tracién la sustancia huminice aislade despuss de calentar

la soluoidén a 302C,, durante 5 horas, y se ajusta el pH del

filtrado a 5,5 con sose caustice, y se concentra con recupe
recidn simultenes de cloruro sddico., E1l ooncentrado se en-
frie e 58C., ¥ se separs por filtracidm el cloruro amdnico

eislado. Se afiade el filtrado doido olorhidrico concentrado

para ajustar el pH a 3,2 y se nmentiene a 52C,, para aislar
geido glutsmico, que secentrifuga, se lava con agua, y se
seoa para obtener @ocido glutémioo cristalino.

El invento se ilustrera con el Ejemplo que sigue

que no tiene caracter limitativo.

BJEMPLO

Se concentran 150 litros de un celdo de fermenta~-
cidén de éoido glutdmico (que contiene 48 mg/ml. de acido
glutduico y 2 mg/ml, de acido pirrolidonacerboxilico) e 602C
hasta un volumen de wunos 50 litros, se afiaden 30 litros de
dcido clorhidrico al 20%, y se celienta a 14082CC., durante
1 hora., Después de seperar por filtracién la sustancia sd-
lida, se concentra nuevamente el filtrado haste 30 litros,

y se adiciona con 12 litros de gcido clorhidrioo concentrag~
do. El hidrocloruro de &cido glutamico aislado al enfriar a
52C,, se centrifuge dejando 35 litros de liquido madre —

(MI-1)s E1 hidrocloruro de dcido glutamico se disuelve en
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. agua, y se agrega a la soluoidn sosa caustica para xg‘ustar
el pH a 3,2, y se mantiene & 59C, El dcido glutdmico aislg
do se centrifuga y se mece, obteniéndose 6300 gramos (pure
za de 98%). Quedan 35 litros de liquido madre (MI~2)e

5 Ioe 35 litros del 1fquido madre (MI-1) (que con~
tienen 15 mg/ml. de dcido glutdmico y 40 mg/mle. de oloruro
aménico) se concentran a ;090 hasta 7 litros ocon recuperge-
cién simultdnes del scido clorhidrico, y se enfrian a 30¢C
Bl cloruro sménicoeislado se separa por filtracidn y sobre

10 el filtrado se agregan 28 litros de acido clorhidrico con-
centrado, y se enfria a 58C. Se separa el hidrocloruro de
dcido glutémico aislado, que pesa 1660 gramos himedo (con-.
Yeniendo 20,8% de acido glutamico y 15,3% de cloruro améni
co), Se disuelve el hidrocloruro de acido glutémico en 35

15 litros del liquido madre (ML-E) (conteniendo 10 mg/ml, de
gcido glutemico, 88 mg/ml., de cloruro sddico y 26 mg/ml.
de cloruro améniéo), y la soluoidén se adiciona con 40 mili-
litros de solucidén de sosa caustica para ajustar el pH a
3,0 ybse oalienta a 302C durente 5 horas. Se separs por fil

20 - +treoidn la sustancias huminica aislada, y se afladen sobre el
filtrado 250 mililitros de solucidn dehsosa caustica al 40%
pare ajuster el pH a 5,5, y se concentrs hasta unos 5 li-

tros con recuperaciin simulténea de cloruro sédico. E1 olo~

ruro eménico separado al enfriar a 59C, se aisla por filtra_ fff
25 cidén, y se affaden sobre el filtrado 400 mililitros de acido
clorh;drico concentrado para ajustar el pH a 3,2, mantenien

dose a 5%C,, con lo cual se aisla gcido glutémico, que ge .

centrifuga, se lava con agus ¥y se seca dando 540 gramos de
dcido glutdmico de 95% de pureza. Bl rendimiento total de
30 dcido glutémico basado en el ocaldo de material es 89 4 2%,




10

15

20

25

30

281103 .,

Esta solicitud, que corresponde & la presentadea
en el Japon el 28 de Septiembre de 1961, bajo el Nimero -
3465;/61, ge 800go & los benefioios del articulo 51 del -
vigente Estatuto~Ley sobre Propiedad Industrial.

NOTA

Los puntos de Invencidn propis y nueve que se pre
senten para que sean objeto de esta solioitud de Patente de
Invenoidn en Espafia por VEINTE afios, son los siguientes:

18, = Un método de separacidn de acido glutémi
co desde caldos de fermentacidn para la obtencién de deido
glutémico, que comprénde concentrar un celdo de fermenta--
cidr de dcido glutemico a una temperatura relativemente me
nor, inferior a 802C,, calentar el concentrado despuds de
la adicidn de un dcido a una temperatura de 130 a 1502 Cs,
concentrar el filtrado después de filtrar la sustancis sé-
lide, seperer clorhidrato de écido glutémico aislado des—
puss de la adiocidn de cloruro de hidrdgeno al concentrado
para dejar unas aguas madres primeras, separar acido glutd
mico aislado de la solucidn del clorhidrato de scido glutg
mico por adicidn de un meteriel alcalino pare dejar unas -
agues madres segundes, conoentrar las aguas madres prime--
res pare seperar clorhidrato de acido glutémico impuro, di
solver el clorhidrato de acido glutémico impuro as{ obteni
do en las aguas madres segundas, retirar las impurezas ais
ladas despues de calentar, o sin celentar y de concentrar
la soluoién y recuperar acido glutamico desds lé golucion,

2¢, - Un método para la separacion de acido glu

témico desde celdos de fermentacidn pere la obtencién de ==
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acido glutamico por concentracién del caldo a una tempera
tura relativamente baje inferior a 809 C., calentamiento
del concentrado después de la adicidn de un &cido a una -
temperatura de 130 a 1502 C,, concentracién del filtrado
después de separar por filtrmcidn las sustanciss sélidas,
separacion del clorhidrato de dcido glutdmico aislado des-
pues de la adicidn de oloruro de hidrégeno al concentrado
pare dejar unaes aguas madres primeras y separacidn de dci~
do glutemioo aislado de la solucidn del clorhidrato de dci
do glutamioo por adicidn de un material slcalino, para Qe-
Jar unas eguas madres segundes, caracterizado por la mejo-
ra que comprende concentrar las aguas madres primeras para
seperar clorhidrato de acido glutemioo impuro pesandolo &
las aguas madres segundas, retirar las impurezas aisladas
después de calenter, o sin calentar, y concentrar la solu-
cidn, y recuperer dcido glutéamico desde la solucidn.

39, = Un método de separacidn de acido glutémi
co desade caidos de fermentacion pars la obtencidn de acido
glutémico,

Tal y como se ha descrito en la Memoria que an-
tecede, y con los fines que se han especificado.

Esta Memoris consta de ocho hojas escritas a mé~

quina por una sola de sus caras.

tgaid, 4 NOV. 1962
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