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MORIA DESCRIPTIVA

que se  p re sen ta  p ara  u n ir a  l a  s o l ic i tu d

de

P A T E N T E DE I N V E N C I O N

form ulada e l 2 de Octubre de 1.965, con e l núm. 318.064

en

a  nombre de STAMICARBON, N .V ., entidad  holandesa, e s ta b le ­

c id a  en van der M aesenstraat 2, H eerlen, Holanda, por:

"UN IROCEDIMIENIO PARA LA SEPARACION DE METIONINA O DE UNA

l a  recuperación  de m etionina o una s a l  de l a  misma, a  par­

t i r  de una so lu c ió n  acuosa, que contiene m etienina o una 

s a l  de l a  misma y s u l fa to  amónico.

En una s e r ie  de procedim ientos p ara  l a  p rep ara­

ción  de l a  m etionina, l a s  condiciones de form ación de l a  

m etionina son t a l e s ,  que se  obtiene una so lu c ió n  acuosa que 

contiene m etionina o una s a l  de l a  misma, junto con su lfa to  

amónico. Los métodos u su a le s  de sep ara r  l a  m ationina como 

s a l  de m etionina a  p a r t i r  de t a l  so lu c ió n , por ejem plo, por

E S P A Ñ A  
por VEINTE años

SAL DE LA MISMA, DE UNA SOLUCION ACUOSA"

E ste  invento se  r e f i e r e  a  un procedim iento p ara
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c r i s t a l i z a c ió n  de l a  m etionina, da por re su lta d o , s in  embar­

go , e l  que se  quede a lgo  de m etionina o s a l  de m etionina en 

l a s  aguas madres, y é s t a  puede recu p erarse  de l a s  mismas, 

so lo  con d i f ic u lta d .

Se ha propuesto p r e c ip it a r  e l  su lfa to  amónico a  

p a r t i r  de una so lu c ió n  que contiene un aminoácido y e l s u l­

fa to  amónico por ad ic ió n  de amoníaco, y después de e s to , 

se p a ra r lo  por f i l t r a c i ó n ,  después de lo  c u a l, e l  aminoácido 

puede recu p erarse  del f i l t r a d o .  Con e s te  método, e l ren d i­

miento se  a fe c t a  de forma ad versa  por e l  hecho de que e l 

su lfa to  amónico p rec ip itad o  contiene también algo  de ami­

noácido.

Según otro método conocido, una so lu c ió n  que con­

tie n e  m etionina y s u l fa to  amónico, se  evapora a  sequedad a  

p re sió n  reducida, y e l  re sid u o  s ó l id o , se  somete a  ex trac­

ción  re p e t id a  con amoniaco l íq u id o . La m etionina se  d isu e l­

ve en e l  amoniaco líq u id o  y se  obtiene en estado puro, des­

pués de l a  evaporación  del amoniaco. E ste  método es muy 

la b o r io so  y consume mucha en erg ía .

E l  invento c re a  un procedim iento p ara  recu p erar 

m etionina o una s a l  de l a  misma, a  p a r t i r  de so lu c io n es 

acuosas que contienen  m etionina o una s a l  de l a  misma y 

s u l f a to  amónico, e l cual no l l e v a  consigo l a s  d i f ic u lta d e s  

unidas a  lo s  métodos conocidos an tes mencionados. E ste  pro­

cedim iento, se  c a r a c te r iz a  porque l a  so lu c ió n  se  somete a 

una ex tracc ió n  líq u id o - líq u id o  con e tan o l, y l a  m etionina o 

su s a l ,  se  recu pera de l a  fr a c c ió n  que r e s u l t a  r i c a  en e ta ­

n o l.

Al co n tra rio  de lo  que h ab ría  de e sp e ra r se , t e ­

niendo en cuenta l a s  so lu b ilid a d e s  conocidas de l a  m etionina,
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e s te  procedim iento áe una racc ió n  r i c a  en e tan o l, en l a  

cu a l l a  r e la c ió n  entre l a  m etionina y e l su lfa to  amónico 

es considerablem ente más elevada que en l a  so lu c ió n  de p ar­

t id a ,  m ientras que l a  fra c c ió n  r i c a  en su lfa to  amónico ape­

nas contiene m etionina.

La ex tracc ió n  según e l  invento, puede e fe c tu arse  

só lo  en l a  f a s e  l íq u id a . La sep arac ión  en dos f a s e s  l íq u i­

das, depende de l a  concentración de su lfa to  amónico de la  

so lu c ió n  acuosa a  e x tra e r . P ara concentraciones muy b a ja s  

de su lfa to  amónico, no habrá sep arac ión  en dos f a s e s  l íq u i ­

d as, y en t a l e s  c irc u n sta n c ia s  l a  so lu c ió n  acuosa debe con­

cen tra rse  prim ero.

Generalmente, l a  tem peratura debe se r , por lo  

menos, de 83C. p ara  p e im itir  l a  form ación de dos f a s e s  l í ­

q u id as. A tem peraturas su p e rio re s  a  30SC., e l c o e fic ie n te  

de sep arac ión  es muy fa v o ra b le , y  e x is t e  l a  v e n ta ja  además, 

de que l a  f s e  separada r i c a  en e tan o l, contendrá menos su l­

f a t o  amónico, m ientras que l a  f a s e  separada r i c a  en s u l f a ­

to amónico contendrá menos e tan o l que cuando l a  separación  

se  l l e v a  a  cabo a tem peraturas más b a ja s .

E l procedim iento, según el invento, hace p o sib le  

recuperar m etionina o una s a l  de l a  misma, aun de so lu c io ­

nes en l a s  cu a le s  se  encuentra en cantidades muy pequeñas, 

en comparación con l a  cantidad de su lf  ato amónico. Un ejem 

p ío  de t a l e s  so lu c io n es d ilu id a s  de m etionina, son l a s  

aguas madres que quedan después de c r i s t a l i z a r  l a  m etioni­

na a  p a r t i r  de una so lu c ió n  de su lfa to  amónico, que con­

tien e m etionina.

E l procedim iento, según e l  invento, puede se r  

llev ad o  a  cabo de forma conveniente, como un procedim iento
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continuo, que u sa  l a s  té c n ic a s  bien conocidas de l a  e x tra c ­

ción  continua con d iso lv e n te .

Se d escrib en  a  continuación , en lo s  s ig u ie n te s  

e jem plos, r e a liz a c io n e s  del invento .

EJEMPLO 1

En l a  p rep arac ión  de m etí onina, l a  metí onina, se  

10 recuperó por c r i s t a l i z a c ió n ,  en forma continua, a  p a r t i r  de

una so lu ció n  acuosa que contiene m etionina y su lfa to  amóni­

co, en una zona de r e c r i s t a l i z a c ió n .  Las aguas madres re ­

manentes, que contenían 35% en peso de s u l fa to  amónico y 

0,8% en peso de m etionina, se  som etieron a  una e x tracc ió n  

15  continua en co n traco rrie n te , en una to r r e  de e x tra c c ió n  con

e tan o l acuoso a l  65% en p eso , a. una tem peratura de 70SC.

La ex tracc ió n  se  l le v ó  a  cabo con 960 g r . de e ta ­

n o l por kg. de aguas madres y se  obtuvieron 1.285 gramos de 

una fra c c ió n  r i c a  en e tan o l y 675 gramos de una fr a c c ió n  

20 r i c a  en su lfa to  amónico ( l a s  can tid ad es mencionadas p o ste­

riorm ente, se  expresan también por kg . de aguas m adres).

Se recuperaron  a continuación  930 y 30 gramos de 

e tan o l acuoso a l  65% en peso , de l a  f r a c c ió n  r i c a  en e tan o l 

y de l a  fr a c c ió n  r i c a  en su lfa to  amónico, respectivam ente y 

25 se  r e c ic la r o n  a  l a  to r re  de e x tra c c ió n . La fra o c ió n  r i c a

en su lfa to  amónico, di ó 645 gramos de una so lu c ió n  a l  45% 

en peso de s u lfa to  amónico, dando l a  fr a c c ió n  r i c a  en etar- 

n o l 355 gramos de una so lu c ió n  acuosa que contiene 2, 2% en 

peso de m etionina y 15% en peso de su lfa to  amónico.

30 A p a r t i r  de e s t a  so lu c ió n  que contiene m etionina,
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se  recuperó l a  metí onina retornando l a  so lu c ió n  a  l a  zona 

de c r i s t a l i z a c ió n  de l a  toe t i  onina.

5 EJEMPLO 2

Una so lu c ió n  aouosa que contiene 43% en peso de 

su lfa to  amónico y 0,5% en peso de me t i  onina, se  e x tra jo  en 

co n traco rrien te  de forma continua, en una to rre  de ex trac­

to  ción  con e tan o l acuoso a l  71% en peso , a  70^0, ( l a s  c a n ti­

dades mencionadas posteriorm ente, se  expresan por kg. de l a  

so lu c ió n  a  e x tr a e r ) .

Usando 860 gramos de e tan o l, se  obtuvieron 955 

gramos de una fr a c c ió n  r i c a  en su lfa to  amónico y 905 gramos 

de una fra c c ió n  r i c a  en e tan o l. A continuación , se  recupe­

raron  40 y 820 gramos de e tan o l acuoso a l  71% en p eso , a 

partir de l a  fra c c ió n  r i c a  en su lfa to  amónico y a  p a r t ir  de 

l a  fr a c c ió n  r i c a  en e tan o l, respectivam ente y se  devolvieron  

a  l a  to rre  de e x tracc ió n . A p a r t ir  de l a  f ra c c ió n  t i c a  en 

20 su lfa to  amónico, se  obtuvieron 915 gramos de una so lu ció n

de su lfa to  amónico, que contenía 420 gramos de su lfa to  amó­

n ico , y de l a  fra c c ió n  r i c a  en e tan o l se  obtuvieron 85 gra­

mos de una so lu c ió n  acuosa que conten ía 5 gramos de m etió- 

nina y só lo  7 ,5  gramos de s u lfa to  amónico. E ta  so lu ció n  

25 que contiene m etionina, se  en fr ió  a  continuación a  O ac.,

como re su ltad o  de lo  cu a l se  se p ara  l a  metionina c r i s t a l i ­

zada. Se separaron  por f i l t r a c i ó n  4 gramos de m etionina.

Las aguas madres remanentes, que aun contenían 

algo de m etionina, se  r e c ic la r o n  a  una zona de preparación  

30 de m etionina en un punto apropiado.
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EJEMPLO 3

Una so lu c ió n  acuosa que contiene 4-0% en peso de 

su lfa to  amónico y 0,8% en peso de s u lfa to  de m etionina, se  

som etió a  una e x tracc ió n  continua en co n traco rrien te  con 

e tan o l acuoso de 68% en peso a  una tem peratura de 70SC.

( Las can tidades se  expresan en lo  que sigue por kg. de l a  

so lu c ió n  a  e x tra e r  en l a  t o r r e . )

U tilizan d o  910 g r . de e ta n o l, se  obtuvieron  986 

g r .  de una fr a c c ió n  r i c a  en su lfa to  amónico y 924 g r . de 

una fr a c c ió n  r i c a  en e ta n o l. A p a r t i r  de l a  f r a c c ió n  r i c a  

en su lfa to  amónico, se  recuperaron  65 g r .  de e tan o l acuoso 

de 68% en peso , y de l a  f r a c c ió n  r i c a  en e tan o l se  recupe­

raron  845 g r . de e tan o l acuoso de 68% en peso , que se  devol­

v iero n  a  l a  e x tra c c ió n . A p a r t i r  de l a  f r a c c ió n  r i c a  en 

su lfa to  amónico, se  obtuvieron  921 g r .  de una so lu c ió n  de 

s u l f a to  amónico que conten ía 385 g r . de s u lfa to  amónico y a 

p a r t i r  de l a  f r a c c ió n  r i c a  en e tan o l, se  obtuvieron  79 gr* 

de una so lu c ió n  acuosa que conten ía 7-8  g r .  de s u l f a to  de 

m etionina y 15 g r . de su lfa to  amónico.

E s ta  so lu c ió n , se  r e c ic ló  a l  proceso de prepara­

ción  de m etionina en un punto apropiado .

E s ta  s o l ic i t u d  que corresponde a  l a  p resen tad a  en 

Holanda e l  2 de Octubre de 1 .964, b a jo  e l  número 6411467, 

se  acoge a  lo s  b e n e fic io s  d e l A rticu lo  51 d e l v igen te  E s ta ­

tu to  sobre Propiedad I n d u s t r ia l .
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N O T A

Los puntos de invención prop ia y nueva que se  

presentan  p ara  que sean objeto de e s t a  s o l ic i tu d  de Patente 

de Invención en España, por VEINTE años, son lo s  s igu ien ­

t e s :

1 . -  Un procedimiento p ara  l a  sep arac ión  de m etió- 

nina o de una s a l  de l a  misma, de una so lu c ió n  acuosa que 

contiene me t i  onina o una s a l  de l a  misma, y su lfa to  amóni­

co, en e l  cu a l s e  somete dicha so lu c ió n  a  ex tracc ió n  de l í ­

quido con líq u id o , con e tan o l, p ara  dar una capa r i c a  en 

e tsn o l y una capa r i c a  en su lfa to  amónico, separándose metij) 

n ina o l a  s a l ,  de d icha capa r i c a  en e tan o l.

2 .  -  Un procedim iento de acuerdo con l a  r e iv in d i­

cación  1 en e l cu a l l a  ex tracc ió n  se  r e a l i z a  a  una tempera­

tu r a  por encima de lo s  30^0.

3. -  Un procedimiento de acuerdo con l a s  r e iv in d i­

caciones 1 ó 2, en e l  cual e l  procedim iento es un procedi­

miento continuo.

4 .  -  Un procedimiento p ara  l a  sep arac ión  de metió- 

n ina o de una s a l  de l a  misma, de una so lu ció n  aouosa.

Tal y como se ha d e sc rito  en l a  Memoria que an te­

cede y p ara  lo s  f in e s  que se  han e sp e c ific a d o .
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E sta  Memoria con sta  de ocho h o ja s  e s c r i t a s  a 

máquina por una s o l a  ca ra .

Madrid,

P.A.
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