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MEMORTA DESCRIPTIVA
que se presenta para unir a la solicitud
de
PATENTE DE INVENCION
formulada el 2 de Octubre de 1.965, con el nim. 318.064
en
ESPANA
por VEINTE afios
a nombre de STAMICARBON, N.V., entidad holandessa, estsble—
olda en ven der Maesenstraest 2, Heerlen, Holands, por:
"UN FROCEDIMIENTO PARA LA SEPARACION DE METIONINA O DE UNA
SAL DE LA MISMA, DE UNA SOLUCION ACUOSAM

s T e gt S s g et e S —

Bste invento se refiere a un procedimiento para
la recuperacidn de metionina o une sal de la misma, a pay-
tir de una solucidn acuosa, que conmbiene metienina o uma
sal de la misma y sulfato amdnico.

En una serie de procedimientos para la prepara-
cidn de la metionina, las condiciones de formacidn de la
metionina son tales, que se obtiene una solucidén acmosa que
contiene metionina o una sal de lg misme, junto con sulfato
aménico. Los métodos ususles de separar la mationina como

sal de metionine a partir de tel solucidn, por ejemplo, por



10

15

20

25

30

5100064

cristalizacidn de la metionina, da por resultado, sin ember-
g0, el que se quede algo de metionina o sal de metlonina en
las aguas madres, y éste puede recuperarse de las mismas,
solo con dificultad.

Se ha propuesto precipitar el sulfato amdnico &
partir de una solucidn que contiene un aminodcido y el sul-
fato aménico por adicidén de amoniaco, y después de ésto,
separarlo por filtracidn, después de lo cual, el aminoacido
puede recupererse del filtrado. Con este método, el randi-
miento se afecta de forma adversa por el hecho de que <l
sulfato amdnico precipitado contiene también algo de ami-
n0écid 0.

Segin otro método conocido, une solucidén que con-
tiene metionine y sulfato smdnico, se svapora a gseguedad a
presion reducida, y el residuo sdlido, se somete a extrac—
cién repetida con smoniaco 1liguido. Ia metionina se disuel-
ve en el amoniaco l:l'.quido ¥ se obtiene en estado puro, des-
pués de la evaporacidn del amoniaco. Este método es muy
laborioso y consume muche energia.

El invento cree un procedimiento para recuperer
metioning o una sal de la misma, a partir de soluciores
acuogas que contienen metionina o une sal de la misma y
sulfato amdnico, el cuel no lleva consigo las dificultades
unidas a los métodos conocidos amtes mencionados. Hste pro=-
cedimiento, se caracteriza porque la solucidn se somete &
una extraccidn ligquido-liguido con etsnol, y la metionina o
su sel, se recupera de la fraccidn que resulta rica en eta~
nol.

Al contrario de lo que habria de esperarse, te-

niendo en cuenta las solubilidades conocidas de la metionina,
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este procedimiento de una raccidn rica en eteanol, en la
cual la relacidn entre la metionine y el sulfato amdnico

es considersblemente més elevada que en la solucidn de par-
tida, mientras que la fraccidn rica en sulfato eménico spe-
nag contiene metionina.

Ia extraccidn segin el invento, puede efectusrse
sélo en la fose liquida. Lo seperzcidn en dos fases liqui-
daes, depende de la concentracidn de sulfato amdnico de la
solucidn acuosa o extraer. Para concentraciones muy tajas
de sulfato emdnico, no habré separacidn en dos fases ligui-
das, y en tales circunstamcias la solucidn ascuosa debe con-
centrarse primero,

Generalmente, la temperatura debe ser, por lo
menos , de 82C. para permitir la formecidn de dos fases 1i-
quides, A temperaturas supericreg a 302C., el coeficiente
de separacidén es muy favorable, y existe lz ventaja ademés,
de que la fse separada rica en etenol, contendrd menos sul-
fato amdnico, mientras que la fase separada rica en sulfe-
0 eménico contendrd menos etanol que cuando la separacidn
se lleve a cabo & temperaturas més bajas.

Bl procedimiento, segin el invento, hace posible
recuperar metioning o una sel de la misma, sun de solucio-
nes en lag cuales se encuentra en centidades muy pequefias,
en compsracidn con la centidad de sulfato amdnico. Un ejem
plo de teles soluciones diluides de metionina, son las
aguas medres que quedan después de cristelizar la metioni-
ng & partir de una solucidn de sulfato amdénico, que con-
tiene metionina.

¥l procedimiento, segin el invento, puede ser

llevado a cabo de forma conveniente, como un procedimient o
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continuo, que usa las téenicas bien conocidas de lm eurao—

oién continma con disolvente.
Se describen a continuacidn, en los siguientes

ejemplos, realizaciones del invento.

En la preparacién de metionine, la metionina, se
recuperd por cristalizacidn, en forme continue, a partir de
wne, solucidn acuosa que contiene metionine y sulfato amdni-
co, en una zone de recristelizacidn. ILas agues madres re-
menentes, que conbenian 35% en peso de sulfato amdnico y
0,8% en peso de metionina, se sometieron a una extraccidn
continue en contracorriente, en una torre de extraceidn con
etanol acuoso al 65% en peso, a una temperatura de 702C.

La extraccidn se llevd a cabo con 960 gr. de ete
nol por kg. de aguas madres y se obtuvieron 1,285 gramos de
una fraccidn rice en etanol y 675 gramos de una fraccidn
rica en sulfato amdnico (las cantidades mencionadas poste-
riomente, se expresan también por kg. de aguas maedres).

Se recuperaron a continuecidn 930 y 30 gremos de
etenol acuoso el 65% en peso, de la fraccidn rica en etanol
y de la fraccidn rica en sulfato amdnico, respectivamente y
se reciclaron a la torre de extraccidn. Ia fraccidn rica
en sulfato ambnico, dié 645 gremos de una solucidn el 45%
en peso de sulfato emdénico, dsndo la fraccidn rica en ete~
nol 355 gremos de una solucidén amcuosa que contiene 2,2% en
peso de metionina y 15% en peso de sulfato amdénico.

A partir de esta solucidn que contiene metionina,
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se recuperd la metionina retornando la solucidén a la zona

de cristalizacidn de le wetionina.

BJEMPLO 2

Una solucidn zcuosa que contiene 43% en peso de
sulfato amdnico y 0,5% en peso de metionina, se extrajo en
conmtracorriente de forms continue, en une torre de extran-
cidn con etenol acuoso &l T1% en peso, a 702C, (las canti-
dades mencionadas posteriormente, ge expresen por kg, de la
solucidn a extraer).

Usando 860 gramos de etanol, =ze obtuvieron 955
gramos de una fraccidn rics en sulfato emdénico y 905 gramos
de una fraccidn rica en etanol. a continuacidn, se recupe~
raron 40 y 820 gramos de etanol acuoso &l T71% en peso, &
priir de la fraccidn rica en sulfato amdnico y & partir de
la fraccidn rica en etanol, respectivamente y se devolvieron
a la torre de extraceidn. 4 partir de la fraccidn rica en
sulfato amdnico, se obtuvieron 915 gremos de una solucidn
de sulfato amdénico, que comtenis 420 gramos de sulfeato amd~
nico, y de la fraccidn rica en etanol se obtuvieron 85 gra-
mog de ums solucidn acuosa que contenia 5 gremos de metio-
nine y sélo 7,5 gramos de sulfato amdnico, Eta solucidén
que contiene metioning, se enfrid a continuscidn & 02C.,
como resultado de lo cual se separa la metionins cristeli~
zada. Se separaron por filtrecidn 4 gremos de metionins.

Las sguss madres remanentes, que aun contenien
8lgo de metionina, se recicleron a una zona de preparacidn

de metionine en un punto spropiedo,
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EJEMPLO 3

Une solucidn acuae que contiene 40% en peso de
sulfato amdénico y 0,8% en peso de sulfato de metioninm, se
sometid a una extraccidn continua en contracorriente con
etanol acuoso de 68% en peso a una temperatura de 702C.

( Las centidades se expresan en 10 que sigue por kg, de la
solucidn a extraer en 1a torre.)

Utilizendo 910 gr. de etamnol, se obtuvieron 98
gr. de una fraccidn rica en sulfato amdnico y 924 gr. ds
una fraccidn riea en etamol. A partir de la fraceidn rica
en sulfato amdnico, se recuperaron 65 gr. de etanol acnoso
de 68% en peso, y de la fraccidén rica en efenol se recupe-
raron 845 gr. de etanol acuoso de 68% en peso, que se devol-
vieron a la extraceidn. 4 partir de la fraccién rice en
sulfato amdénico, se obtuvieron 921 gr. de una solucidn de
sulfato amdnico que contenia 385 gr. de sulfato amdnico y @
partir de la fraccidn rice em etanol, se obtuvieron T9 gr.
de una solucidn acuosa que contenia 7-8 gr. de sulfeto de
metionina y 15 gr. de sulfato ambnico.

Esta solucidn, se recicld &l proceso de prepara-
cidén de metionine en un punto apropiado.

Esta solicitud que corresponde & la presentads en
Holanda el 2 de Octubre de 1.964, bejo el mimero 6411467,
se acoge a 1os beneficios del Articulo 51 del vigente Este-
tuto sobre Propiedad Indugtrial.
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Los puntos de invencidn propie y nueva que se
resenten para que sean objeto de esta solicitud de Patente
de Invencidn en Espafia, por VEINTE efios, son los siguien-—
tes:

1.~ Un procedimiento pars la separacitn de metio-
nina o de una sal de la misma, de una solucidn acuosa que
contiens wetioning o una sal de la misma, y sulfato amdéni-
co, en el cual se somete dicha solucidn a extraccidn de 1i-
quido con 1iquido, com etenol, para dar una cape rica en
etenol y unae cspa rica en sulfato aménieo, separdndose metio
nina o le sal, de dicha capa rica en etanol.

2.~ Un procedimiento de acuerdo con la reivindi-
cacidn 1 en el cual la extraccidn se resliza e una tempera-
tura por encime de los 302C,

3¢~ Un procedimiento de acuerdo con las reivindi-
caciones 1 6 2, en el cual el procedimiento es un procedi-
miento comtinuo.

4.~ Un procedimiento pare la separacidn de metio-
nins o de una sal de la misma, de uns solucidn acucse.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que ente-

cede y para los fines que se han especificado.



Esta Memoria consta de ocho hojas escritas a
maquina por una sola cara.
Madriad, g
P.A.
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