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PATENTE DE INVENCION
por 20 afios

por "Un procedimiento para la extraccién disolvente de un
naterisl sélido conteminado con & lo menos un hidrocarbu-
ro y agua por la parcisl o completa geparacidn de log contism

minan‘bes"u——uuuu-—u—-'———m—u-—u ————— -~

-

a favor de: THE BRITISH FEIROLEUM COMPANY LIMITED, de nacio-
nalided britdnica, domiciliasda en Britennic House, Moor Le-

ne, LONDON, E.C.2 (Gren Bretafia).
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MEMORIA TIESCRIPIIVA

Lg presente invencién se refiere a un procedimiento
para la extraccidn disolvente de un material sblido que ee-
t4 oconteminedo con a lo menos un hidrocarburo y agua por 1g
percial o completa geparacidn de log coﬁtaminantes.

Segfin la presente invencién se suministra un procedi-
miento que comprende, en una primera etapa de extraccidn que
congiste de uno o mis grados de extraccibn, la extraocién
de un material gdlido conbaminado con un material sélido ocon- .
taminsdo con una mezola de un gloohol y un hidrocarburo con

el cual forme un azeétropo, a continuacidn denominado como el

"hidrocarburo gue forme el azedtropo", dicho alcohol e hidro-

- -
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carburo que forma el azeotropo siondo respectivamente em-
pleados a una proporeidn por volumen dentro del orden
30:70 a 70:30,

D¢ preferencia en una segunda etapa de extraccidn que
consigte de uno o mfs grados de extraccidn, que sigue a di-
cha primera etapa de extracciln, el maverial gélido tratado
de la primers etapa es extrafdo con un disolvente que com-
prende- o consiste de dicho aloohol, y despuds de égto eg
recuperado el-meterial- sélido tratedo.

De preferencia las fracoiones extraides recuperedss
de las etapes de extraccidn son alimentedas, separsdamente
o degpuds de mezoladas, a una etepa de destilacidn, que conw
giste de uno o mds grados de destilacibn, para la recupera-
cidn por geparado de (a) una mezcla azeotrépica del alcohol
y el hidrocarburo que forma el azedtropo, (b) una mezclé
azeotrépica del alcohol yusgue y (c) una fraceidn residual,
mezclando despuds perte de la mezcla azeotrdploa del alcohol
¥ agua con parte de la mezcla szeotrlpica del alcohol e hi~
drocarburo que forma el,azeg;répo, giendo las pertes elegiw

das para dar una mezcla del alecohol e hidrocerburo que for-

., . .
na azeotrépo que contisne estos materiales respectivemente

en una proporcién por volumen del orden de 30:70 a 70330
y recioludo ae estu mezela a la primera etaba ae extraccibn.
Convenientemente la temperatura de log graaos ae la
extraccidn ge encuenfra en ol orden de 30-100°C, y de égte
le apropiaaa es de 30-60°C. o
Convenientemente el hidrocarburo que forma ol azedtro-
po s ol hexano normel, Convenientemente el alcohol es o%e~

nol, propanol, isopropenol o un butenol,
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Convenientemente el procedimiento ue lu invencafn es
uplicedo a un producto bruto o parcislmente refinsdo ded
desarrollo de un microorganismo en un substrato hidrocarbum
0o en presencia de un medio nutritivo A0WO0B0 -

De preferencia el microorganismo es una levadura, De
preforencia la levadura contiene a lo menos 20% en: peso,
més pertioulermente 100-200% en peso de agua; besado en.

ol pego del microorganismo puro sl estado seco, Con el
tédrmino "miocroorganismo al estado seco" gueremos deoir un
microorgénismo al egtado obtenido por gecado a 120%¢,

Si es necesario la levadura puede ser mezolada con
ggua sntes de la extraccidn.,

De preferencia la proporeidn de agua por totelided -
de alcohele hidrocarburo que forma el azedtropo s encuen—
tre en ol orden 1l:4 a 1:10 en peso, -

81 se desgea, la extraccidn como antes se ha descrito
puede gor repetida, de preferencis después de sfiadir agua
a la levadura pera der un contenido en agua como en la prie-
mexra etapa,

Segin otro aspecto de la presente invencién se suminis-
tra un procedimiento que comprende el cultivo de un microor—
ganlemo en presencia de un materiel de carga que consisgte
de o contiene un hidrocarburo, en presencia de un medio nue
tritivo acuogo y en presencia de un gag que contione oxfge-
no libre y después separacin de perte del medio nuwtritivo
acuoso; después, con o sin intervencidn de tratamiento, bra-
temlento de una fracclén del producto que cOftiene microor-

genismo por extraccidn disolvente como antes se ha descrito,

Usualmente log hidrocerburos de cadeng recta esterdn
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presentes en el material de carge segfin la luvencién como
parafinasj no obstaﬁta, los hidrocarburos de cadena recta
pueden estar presentes como olefinas; tembién pusde ser use-
da una mezcla conteniendo paréfinas y olefinas de cadena
rectas

Los materialés de carge convenientes para el procedi~
mientbsde le invencifn comprenden 1e'kerosina; los gasoils
v los aceites lubrificantes; estos materialés de carga
pueden esgtar gin refinar o pueden heber sufridb éléﬁn tra-
temiento de refinerfa, pero deben contener una proporcidn
de hidrocarburos de calena recta a fin de cumplir el pro-
p6sito de esgta iavencidn. Oonvenienﬁemsnfe la fraocign de
petrdleo contendrd 3-45% en peso de hidrocerburos de cadew
na recta.

El procedimiento de la invenoiln es de partloular va~

lor para el tratemiento de las fracoiones gasoil del petrée

leo que contienen hidrocarburos de cadena recta en forma

de ceras, ya que por el procedimiento de la invencifn se
obtiene un gasoil de punto de £lvidez mejorado mientras
lag ceras son convertidas en un producto valorsble,

Es un importente distintivo de este invenoifn que
ouando ge cultivan levaduras en presenoia_de log materiales
de carga citadog antes bajo condiociones Que favoregen el
desarrollo de las levaduras e expensas de los hidrocarburos
de cadena recfa, log otros hidrocarburos, por'ejemplb las
igoparafines, los neftenos y los aroﬁéticos no son metaho-
ligados o, a lo més, la proporeifn en que lo son es nuy
pequefia, Ademas, distintos procedimientos convencionsles

gobernados por la ley de accidn de masas, la proporeidn de



10

15

20

25

-5 -

separacidn de hidrocarburos de cadena recta no es sustene
cialmente reducida como la proporcidn de estos hidrocarbu-
ros en la mezcla general de hidrocarburos decrece (excepto,
dicho sea, en las etapas mée finales de 1q separacibn). Aﬂir
cuando se desea, el porcentaje o conversibn de hidroocare
buros de cedena recta que ge logra pusede ser mantenido a un
valor gproximado al 1004 gin necesidad de un gasfo nuy degw
proporcionado de tilempo de contacto pera lograr pequefiss mew
Joras. Ademés, en un procedimiento continuo, este elevado
porcentaje de conversién puede ger alcenzado sin recurrir
al ugo de un largo recorrido de reaccidne

Por la asplicacidn de egte procedimiento bajo condicio-
nes que limiten el metaboligmo de los hidrocarburos de ce-
dena recta es posible operar con la separacidn de solamen—
te una deseada proporeidn de estos hidrocarbuross _ '

Dentro del término “microorganismo" empleado aqui nogom
tros incluimos las mezclas de microorgaﬂismos; De preferen=
cig el microorgenismo es capaz de desarrollarge en & lo me-
nos alguna de lag parafinas normales.

Los microorganismos que son cultivados.como aqul se
describe pueden ser levaduras, moho8:c0 bacterias.

Lagg levadurag en esta egpecificacidn son clgsificadas
de acuerdo el sistema de clasificacidn expuesto en el "The
Yeagts a Taxonomlic Study" pbr Je Zicdder y W;J.W. Kregei-Van
Rij, publicado pOI‘A North Hollend iwublishiﬁg Co,, (Amsterdam)
(1952). ‘

lag bacteriag mencionadas en esta espebifioaci6n son

olagificadas de acuerdo con el gistema de olagificacidn ex—

puegto en el "Bergey's Manual of Determinative Baotefiology"

= -
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por R.S, Breed, E.G.D. Murray y N.R. Smith, publicedo por
Bailliere, Tindell end Cox (Londres) 7% Baiecidn (1957),

De preferencia cuando se emples una levedura dste eg
de lg femilia Cryptococcacese y particularmente de la
subfamilia Cryptococcoidese, no obstante, si se desea pue-
den ser ugsdas, por ejemplo, levaduras ascosporogeneous
de la gubfemilia Saccharomycoidae. Bl género preferido de
lg gubfamilia Oryptococcoidege es el Torulopsis (ﬁambién
conocido como Torula) y el Candida, Log linajes preferidos
de levaduras son los siguientes. Bn ;awtioular es preferido
usar la provieibn espec{fica indicada con el nimero Baarm
de referenciaj estos nfmeros de referencia referidos a la
provisidn CBS mantenida por la Centraal Bureau vor Schimmel.
culture, Bagrn, Holenda y por provigifn INRA mantenida por

ol Ingtitut Fationel de la Recherche Agronomique, Paris,

Prencia.
Linajes preferidos

Candida Lipolytica “

Candida pulcherrima ¢BS 610
Candlda utilisg

Candids utilis, Veriasti major CBS 841
Candida tropicelis - BS 2317
Torulopsis colliculoga ¢Bs 133
Hansenula anomala OBs 110
Oidium lactis

Neurospora sitophila

My coderma cancoillote INRA: STV 11
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De-los citados la Candida lipolytics eg particularmen—
to preferida. :

51 ge degea.el microorgeniemo puede ger un moho, loa
mohos convenientes son el Penicillium y de preferencia es
ugado el Penicillium expansum. Otro género conveniente es -
el Agpergillus. o

81 ge desea el microorganismo pﬁedé ger ﬁna bedteria.

Les bacterias convenientes son de-uno de los érdenes.

bseudomonadales, Bubacteriales y Aotinomycetales.

" De preferencia las bacterias que son empleadas son de -
1lgs. familias Corynebacterigceas, Microooecaéeaé, AGhTOmos
bacteraceas, Actincymycetacese, Rhizobiaoces®y Baocillacess
y Pseudomonedaceae. Lag egpecies preferidss son la Baoillus
megaterium, Bacillus subtilis y Peeudomonas aeruginosse -
Otros linajes que pueden géx empleadog comprendens

Bacillus amylobacter

Peeudomonas natriegens Co
Arthrobacter sp.

Micrococcus ap.

Corynebacterium ap.

Pgeudomonas syringse

Xanthomonas begonisge

Flavobacterivm devorans

Acetobacter sp.

Actinomyces sp.

Nocerdia opaca
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Estag bacterias se desarrollen én presencia del pi-

triente acuoso siguientes
WH, 0L )
NaCl
MgS0,47H,0
NagHPO, «12H,0
KHoP0, '
De preferencia el pH de este medio
Otro medio nutritivo acuoso es:
K HPO,
KH PO,
¥gS0, « TH,0
Oall,
NaCl
Agua hasta aloanzar log 1000 mlse

0.5 gramog
4 gremosg

0.5 gremos
0.5 gramog
0.5 gremos

es mantenido a 7.

1 gramo

-045 gramos

0.5 gremos
01l gremos

0,1 gremos

Un medio nutritivo acuoso pera leveduras y mohos tmene

lg composicidn:
(WE, ) HPO,
KQl
MgS0, . TH,0
ZnSO4
MhSO4.4H20
Fo50, 4 TH,0
Agua corriente

Bxtracto de levadura

Agua destilada (hasta aloanzer los

2 grauos
1,15 gramos
0,65 gremos
0,17 gramos
0,045 gramos
0.068 gramos
200 mlg,
0.025 gremos
1000 mls.)
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El desarrollo del microorganismo usado es favorscido
por la adioién &l medio de cultivo de una muy peguefia pro
porcidn de extracto de levedura {un producto industrial rico -
en nutrilitos esenciales, es decir, factores de desarrollo
obtenidos por ls hidrolisis de una levadura) o més genersl-
mente de los nutrilitos esencisles. Los nutrilitos esencisw
les comprenden ls biotina, el 4eido ;antgténioo, el foido
nicotinico, la tiamina, el inoxitol y la piridoxiﬁa. Lg
cantided de extracto de levadura adiocionado es de.pre}eren_
cia del orden de 25 partes por millén, L cantidad de cada
nitrilito requerids varf{a entre aproximédamenme 0,1 partes
por milldén de biotine a aproximadamente 10 partes por mi-
116n de inositol,

Bl degarrollo del mioroorgenismo toma luger a exﬁenaas
de la fraccién de materiel de ocarga con la produccién inter—
media de cuerpos que tienen una funcibn &cido, prlncipal~
mente &cidos gragos, de tal menera que el pH del medio mi-
neral acuoso progregivemente dieminuye. 81 esto no ge corri~
ge, ol desarrollo se detiene muy répidamente y la concentraw
oifn del microorgenismo en el medio, o densidad celular,
no se incrementa més de manera que se alcanza la denominada
fage estacionarim.

Preforiblemente por ésto el medio nutritivo acuogo es
mantenido.a un deseado pH por la intermitente o.contfnua
gdicidn de un medio acuoso de elevado valor pH., Eeneralmente,
cuendo ge ugan mohos o leveduras y en particularﬁouando
ge uga Candida lipolytica, el pH del medio nutritivo gerd
mantenido en el orden de 3-6 y de preferencia en el orden

4-5 (las bacterias requieren un pH més elevado, generelmen-—
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te 6.5-8). Uateriales alcalinos convenientes para la adi-
cibn a la mezcla de desarrollo comprenden el hidrdxido gé-
dico, el hidréxido potdsico, el fosfato disbddico hidrogenam
do, y el amoniaco, ya libres o en solucidn acuosa,

La temperatura 6ptima de la mezcla de desarrollo vew
riaréﬁsegdn el tipo de microorgenismo empleado y debe gem -
nerelmente hallerse en el orden 25-35°C, Cuando se usa
Candida lipolytica la temperatura preferida esté en el orden
de 28-32°C, N

La toma de oxfgeno es esenclal para el desarrollo del
microbrganiamo. Bl ox{geno debe generalmente ser provigto
como gire, Con el fin de mentener una répida proporeidn de
desarrollo, el aire, empleado para proveer oxfgeno, debe egw
tar presénte en forma de finas burbujas bajo la amccidn de
agitacifn. Bl aire puede ser introducido a través de una
superficie aglomerada. Wo obstante puede ger usado un sip-
tema de fniima seracidn conocido como "aeracidén torbellino",

Se ha estsblecido gue por el uso de 1evaduraé del lim
naje Candida lipolytica en un proceédimiento de acverdo con
el de la invencidn en el cual la geracidn se. efectia por
"geraoiln torbellino", una elevada proporoidn de desarrollo
;e gloanzeda con 1o cual el tiempo de generacifn se encuen~
tre en el orden de 2-5 horass y la concentracidn celular eg
aumenfada por un factor de sobre 1,000 en dos dfas.

Los microorganismos y en particular las levaduras,
oultivedas en primer luger con el ugo de fracciones hidro-
carburo como material de carga, algunas veces so desarroe
1lan oon Gificultsd y es algunaes veces neceserio usar un

unoculador de microorganismo que previamente heya sido adape
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tado para desarrollarse en la fraceifn hidrocarburo que

ge intenta usar. Ademds el microorganismo aunque cultiyado.
en presencia de un medio mineral acuogo conteniendo los
elementos nutritivos apropiedos, puede desarrollarse con
dificultad, a ceusa que la fraccién hidrocerburo no con-
tenga los factores de desarrollo que existen en los mate-
rialeg de carga‘carbohidratados, a no ger que egtos facto-
reg de desarrollo sean ediclonados.

BEn operacién discontinua, el microorganismo debe gene-
ralmente desarrollarse inicialmente con una baja proporcifn
del incremento de la densidad celular (Egte periodo de de-
sarrollo es referido como la "fase retardada"). Posteiior—
mente la proporcidn de desarrollo debe aumentarﬂe a una
proporceibn mig elevada de desarrollo; el periodo a la praQ
porcibn més elevads de desarrollo ds referida como "fage
exponencial" y posteriormente otra vez la densided celuler
e mantendrd constente (la fase estacionaria).

Una provieiln del microorganismo pera iniciar la nueva
operacifn serf preferiblemente separade antes de la termina- “
cién de la fage exponencisl. | “ _ .

Lg operacidn de deserrollo debe generalmente gor in-
terrumpida antes de la fage ogtacionaria.

- En ésta otapa seré generalmente posible geparar el
microorganismo, contaminado con algo de material_de carga
gin metsbolizar y medio nutritivo acuoso, del érﬁe;o de
la fraccidn de matqrial de carga sin metsholizar. De pﬁeu
ferencia la separacifn se logra por medio de una déoahtau
cibn; adicionalmente o alfernativemente se puede usar.la

centrifugacién. La fraccidn conteniendo el microorgenismo
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o8 ghora gometida a tratamiento con un medio de tratemiento
Bcuoso conteniendo un agente tensogetivo.

De preferencia la fraccidn microorgenismo es mezclada
vigorosamente con el agenté acuoso tensosctivo, y, sin un
ulterior periodo de desarrollo del mioroogenismo, es some=
tido a ulterior separscibn, de proferencia por centrifuga-—
cidn, para recuperer una fracoifn microorgenismo y una fa=
ge acuosa agotada gue oontiene impurezas de hidroocarburos
separadas del microorganismo. Si eg necesario, lag fages
de lavado y separacidn pueden ser repetidas, une vez o més,
ugando un agente acuogo tengoactivo en la fagse de lavado.
Después del lgvado con agente tensoactivo es necesario lavar
con un medio acuoso que egté libre del agente tensoactivo:
de preferencie este medio serd sgua. Ademds si go deses,
ung gerie de stapas de lavedos y sepafaciénhpueden‘ser em—
pleedas. |

De preferencia las etapas de lavedo son efectusias
hesta que el contenido del hidroocarburo ael microorganismo
es menoxr que 7% bugado en el peso ael microorganismo (como
calouledo en el estado seco). Do preferencia dicho contenido
de hidrocarburo serd menor que 5%. t

Como agentes tensoactivos para ser empleados en ol la-
vado gerén ussdos los sgentes tensoactivos catidfiicos tales
como el cloruro aménico esteafil%rimetilo, agentes tensoatw
tivos no ionicos, por ejemplo los condenséuos de 4cido oleico
¥ Sxido de etileno, o sgentes tensoactivos anidnicos, por
ejemplo los elquilsulfatos sbdicos.

La fraccifn que contiene el microorgenismo es luego

5

gometida a exitraceifn disolvente bajo las condicionss entes
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Log hidrocarburos recuperadoz en la fage de extraceidn
por extraccibn dimolvente, afn cuando metabolizzbles, pue-
den ger recicledos a la etepa de cultivo del microorganismo.

' Una levedura que ha sido librada de la totalidad o de
parte de los lfpidos y de log hidrocarburos conteminadores
por uno de log métodos descritos antes as un producto ipe
dugtrial nuevo.

Segin un carfcter preferido de esta invencidn se DY O
vee un procedimiento gue comprende el cultivo de un microor-
ganlemo de unae menera como antes se he descrito en presencis
de una fracoién del petréleo que consiste en parte de hidro-
carburos de cedena recta y gque fienen un peso medio molecus
lar correspondiente a lo menos e 10 &tomos de carbono por
moldculs, y en presencia de un medio nubritivo acuosoj y en
presencia de un gas que contisme oxigeno libre, X separacidn
de la mezcla, por une perte, del microorgenismo y, por otra
parte, de una fraceidn del petréieo que tiene una reducida
proporeidn de hidrocarburog de cedens recta o que sstd li-
bre de dichos hidrooarburos de cadena recta ¥y dBSpués trata-
miento del microorganismo como antes se ha descrito,

Los métodos preferidog pera ugar en el culbivo del
microbrganismo ¥ para lg reouperaoién del producto gon deg~
critos en las patentes britduices ndmeros 914,563 y 514,568

vy tembien en las patentes briténices solicitedes nimeross
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(sFp 112%)
(SFP 1300)

(SFP 1300-4)

(sFp 1400)
(SFp 1401)
(SFp 1603)
(SFP 1404)
(sEP 1407)
(SFP 1408)
(sFp 1609)
(sFp 1410)
(s¥P 1413)
(SFp 1612)
(sFp 1414)
(sFp 1415)
(SFP 1616)
(sFp 1418)
(sFp 1419)
(sFp 1749)
(sFp 1779)

(SFp 1125.D)

(sFp 1714)
(RSO 1806)
(sFp 1808)

49062/62 (SEP 1420) _ .

49063/62 (srp 1421)
45004/63 (SFp 1626)
45005/63 (SFP 1627)
45002/63 (SFP 1628)

7623/63 (SFp 1629)

19271/63 (SFP 1340)
45001/63 (SFP 1641)
25220/64 (SEP 1644)
38942/63 (SEP 1508)

- 183/64  (SFp 1512)

184/64 (1D 1513)
11860464 (SFP 1516)

-182/64  (%FP 1522)

46411/63 (SFP 1532)
21209/64 (SER 1574)
26498/64 (SFp 1575)
22743764 (RSO 1618)
25229/64 (SFP 1644)
11703/65 (RSO 1761)
27284/65, (SEP 1676)

28766/65 (SFP 1796)

32645/65 (SFp 1795)
32649/65 (SFP 1807)
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44388/65 (SFP 1700)
49604/65 (RSO 1860)

45662/65 (RSO 1855)
59954/65 (ID 1875)

¥ jambién en la solicitud franceds ne 924.254 (SFP 1402)

La invencién es ilustrada pero sin carfcter alguno limi-

tativo con referencia a los Ejemplos sigulentes:

Ejemplo 1

. 10 litros del siguiente medio mineral acuoso fud intro-

queido en un fermentedor agitado de 15 litros; las partes gon

en pesod ' o
Fogfato abdico, tribdsico ‘ 3;4
Cloruro potésico 06
Sulfato de magnesio 0.3
Sulfato aménico - 4 2.5

completado con 1000 partes con agus dulce conteniendo muy
pequetias cantidades de elementos.

Un alternativo medio conveniente tiene la composicidn:

Fosfato dieménico -2 |
Cloruro potdsico - L5
Sulfato de.magnesio TH,0 _6965

Sulfato de zinc - ‘9.17 7
Sulfato de manganeso 1H20 - 0.045
Sulfato ferroso, TH,O . 0,088

Agua corriente ) , éOQ o
Extracto de levadura 04925 -

Ague destileda (hasta les 1000 partesif"

AL fermentedor fueron adioiénadae.unaé.pqcas partes por
milldn de extracto de lovedura y luego 50 gramos de Oandida
lipolytioa en la forma de une orema acuose conteniendo 20y

en peso de material seco y luego 150 gramos de un gaegoil pew

14

+
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sado de origen del petréleo conteniendo 20% en peso de pare-
fines normeleg. ‘

Cuendo el ocultivo alcanzé la concentracidn desesda de
célulag de levadura para la operacifn contfmua, la alimentau
cidn contimua, el fermentedor, de medio mineral scuoso
y acaite del petrbleo fud inicieda. La temperatura fud mapnw
tenida a 309C y el ﬁH del medio fud iantenido regularmente
8 pH~4 por la edicidn de amonfeco &cuosO. N

Bgta emulgiln fud alimentsda s un separador centrifugo
del cual fueron recuperadas tres fages, siendo, en orden
de incremento de densidad; = (@) una fase aceite conteniendo
las odlulag de levadura; (v) vna fase de wedio mineral acuo-
80 (que puede contener trazas de aceite y levadurs) y (e)
una crema de levadura conteniendo aproximedamente 1 pafte
de levadura, 4 partes de medio acuOSO—y una éierta cantidad
de aceite adherido a las célules de levadura,

La creme de levedura y una solucidn acuoss de un agente
tensoactivo, fueron slimentedos continusmente & una mezcla.

El agente tensoactivo fud usado en una concentracifn
acuosa de 0,05% en volumen, 2 pertes en volumen de la solu-
cidn acuosa siendo edicionada a 1 parte en volumen de la
orema de levadura. El agente fénsoactivo era un material
vendido bajo la merca denominada NI 29 y siendo el producto

obtenido por condensacidn de una mezola de slcohol léurico y
alcohol miristioo con Sxido de etileno, temiendo el producto
una cadena de fcido de etileno deun promedio de 8.5 uni-
dades por grupo texminal, '

L mezola as{ obtenida fué centrifugada pera obtener

tres fracciones; - on orden de sumento de dengidad: (&) uns
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fage oleoga, (b) ﬁna fasé acuosa conteniendo el produoto':
tensoaotivo'qda=fué reciclada a la mezcla y (¢) una segunda
crems de levedurs conteniendo une perte en peso de levadu~
ra (la cusl egtaba afn 1iéeramente-oontémiﬁada-pér ol a00d~"
te) con 4 partes en peso de lfgquido acuoso conﬁéniendo'ei
tengoactivo, :

Egta segunda orems de 1evaduraffué pasada con agua a B
un mezclador y la mezcla agl obtenida fud centrifugeds pera
obteners - (a) una fage oleosa, (b) una fase acuosa y (c) una
espesa crema de levadura conteniendo 20% en pego de levadura
(estimado en levadura meca) y 80% en peso de agua y que con=’
tenfa solamente una muy pequefia cantidad de aceite, -

Despuds de un subsiguiente enjusgne en agua seguido de
centrifugacidn se obtuvo un producto de levadura conteniendo
65% en peso de agua, junto con muy pequefias oantidades'dg‘
hidrocarburos contaminadores. Por ulterior oentrifugaciﬁﬁ go
obtuvo una ofema de levedura impwra conteniendo cerca de 1 - -
perte en peso de levadura contaminada geca por 1,5 partes en
peso de agus. . ‘ ‘

. Bata crema de levadura fud entonces bombesds dentro un-
extractor que esteba en forma de un tambor filtrante en row
tacifn por su eje horizontsl. Una mezcla digolvente conais~
‘tlendo de 3 partes en volumen de IPA y 5 parteg en volumen
de una mezola azeotrépica (de la cual la compogicidn es
hexano normal 80% en peso, y alcohol igopropilo en 20% en
peso) fué vertide dentro del extractor, siendo log voldmenes
del digolvente bagados en 1 parte por volumen de levadura

(contaminsda) -secas, LT L

La mezcla fud mantenida a 800C durante 20 minutos y

-
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luego el disolvente separado, finalmente bajo Waofo,

Un segundo grado de extraceién fué efectusdo idéntica-
mente al primero,

Dn una segunde stapa de extracciln el materisl sélido
que fud recuperado fué lavado con alcohol igopropilo a una
proporeidn de 4 volﬁmenes por 1 volumen de levedura seca @
50°%¢ dureante 90 minuntos. Bl resto de disolvente y contamina-
dores fueron separados. Finalmente el producto d¢ levedura
fud secado en una corriente superocalentada.

Bl andlisis de la crema de levadura formada que fud
trateda por extraccidn disolvente y el producto de levadurs’
finel despuds de la extraccidn disolvente sd da-en la Tebla

siguiente.

;Oremé de levge {roduoto de
o

: : dura, :lovedura final:
: Nitrégeno % en peso de : - b :
: levadura seca : 9.8 : 11 :
: Total de 1fpidos % en ¢ | $ :
: peso de levadura seca 3 13 t 0.5 :

El producto de levadura-asi obtenido, libre de conta~"
minedor, puede ser ugado como material de forraje. -

Las frecciones. de disolvente consumidas fueron recogidas
y mezcledas. La mezcla fud calentads a 60 ugando Gn pPermU-
tad.or tubular; luego llevada dentro una columna de destile-
cibn de 24 placas 0perando'bajo presidn étmosféri&a y con

una proporeidn de reflujo de ;/1 para recuperar tres frac-

ciones como giguens
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(a) fraccibn superior
(b) fraccifn seceda de una corriente a gltura media.
(e) fraceidn inferior
La composicidn de estes fracciones, en partes en pe 8o
pox 100 pertes en pego de la mezcla digolvente destileda,

fud oomo sigue:

Fraccidn (3) , 58-%
Igopropanol 18;7
Hexano normsl 40.0
Fracoién (b) o
21,8
Igopropanol 18.9
Agua 2.9
Fraccidn (c) _
13.5
Igopropanol -
Agua A 17.5
Ifpidos 2.0

Lag fracoiones (a) y (b) fueron mezclades, para suminis--

trer log disolventes pera las segundas etapas de extraccidn.

Ejemplo 2
El procedimiento descrito en el Ejemplo 1 fud repetido,
lg "gegunda crema de levadura" como aquf sé ha degorito fﬁé
paséda con agua a un nezclador ¥y la mezcla centrifugada para

obtener laa fases como se ha degcrito excepto gque la crema

de levedura que se obtuvo contenfa 15% en peso de levedu-

.~

ra (estimada como levedura sece) y 84.4% en peso de agua

v 0.5% en peso de gasoil.
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Degpuds de deshidratecidn por espersidn parte de este
materigl résbente fué mezclado de nuevo pera dar una pasta
de levadura oontepiendb 1 parte en peso de 1evaduraAeontami_
neda 5608 por 1-5 pertes en peso de ggua. Lete maverisl fud
hombeado dentro de un extractor ymulterigrmente tratado como
ge ha descrito en el Fjemplo 1 odn log mismos resultados com

mo se ha aegoritio.

Ejemplo 3 ‘ N
El procedimiento descrito en el Ejempib 1 fud repetido
excepto que la Candide tropicalis fuf useds en luger de la
Oandida lipolytica.
Se obtuvieron resultedos similsres.-
EBjemplo 4 -
El procedimiento descrito en el Bjemplo 2 fué repetido
excopto que la Candida tropicalis fud usesda en lugar déiﬁi
la Candida lipolytica. - |

Se obtuvieron resultados gimilgres.
NOTA .

por la patente de invencidn & que so fefiexe la pre-

gente memoria descripbiva se REIVIFDICA la propiedad y la

explotacidn exclugiva de:
1,- Un procedimiento para la extraccidn disolvente de
wn material gflido conteminado con a lo menos un hidrocarbu-
ro ¥ agua por la parcial o completa.mepsraciln de los conte-
minentes, ceracterizado por el hecho gue comprende, una pri-
mera etape de extraccidn que consiste, de uno o més grados

de extraccifn, extiraccidn de un materisl sélido conteminado
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con una mezela de un aleohol y un hidrocarburo que forma
azeStroPO oomo se ha definido, dicho alcohol e hidrocarburo

que forma azeétropo empledndose respectivemente en una pro-

poreién por volumen dentro del orden 30:70 a 70:30, siendo

dicho material gélido contaminado un material conteminado

con 2 lo menos un hidrocarburo y que contiene agua en una

oantided en exceso de la cantided de agua presente en el

nicroorganismo en el estado seco,

2.~ Un procedimiento para la extraccién disolvente de
un meterial sélido conteminado con a lo menos un hidrocarbue-
ro y egua por la parcial o completa separacidn de los con-
taminentes, ceracterizado por el hecho que comprende, una

primera etapa de extraccién que conglste de uno o més gre-

dos de extracoifn, extraccién de un maverisl sSlido contge

minado con una mezela de un aloohol & un hidrocarburo que
forma azeStropo como se ha definido, dicho alcohol e hiw
drocarburo que forma azedtropo empledndose respsciivamente
en una proporeidn por volumen dentro del orden 30:70 a ‘
70:30, siendo dicho materisl sflido contaminado uvn material
contaminado con a lo mencs un hidrocarburoc y que contiene
ague en una centidad en exceso de la cantidad presente en
el microorganismo en el egtado geco y on donde, en una gew
gunda etapa de exiraccién que consiste de uno o més grados
de extraccidn, sigue dicha primera etepa de extraccifn, el
naterial sélido tratado de la primera eta?a es extraido con
un disolvente que ocomprende o consliste de dicho aloohol;des—
puds recuperacidn del materiel sélido tratado. |

3e= Un procedimiento, tal como el egpecificado en 1 0 2
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caracterizado por el hecho que las fracciones oxtrafdas
recupersdas de las etapas de extraccifn son alimentades,
geparadamente o despuds de mezcladas, & una etapa de degti-
lacidn, que consiste de uno o mds grados de destilaciln,
para la recuperacifn por separado de (a) una mezcla 276 0m
trépica del alcohol y el hidrocarburo que forma azedtropo,
(b) una mezcla ameotrdpica del alcohol y agua y (¢) una
fraceidn residuel, despuds mezclamiento de parte de la
mezcla azeotrdpica del aleohol y agua con parte de la mez-
cla azeotrépica del alochol g hidrocarburo que forme azebe
tropo, miendo las partes elegidas para der una mezcla del
aloohol § hidrocarburo que forma azegtr0po conteniendo og-
tos meterisles respectivemente en una proporeidn por voluw
men en el orden 30:70 a T0:30 y reciclacidn de esta mezcla
a la primera etapa de extraccidne

44~ Un procedimiento, tal como el especifioado en una
cualquiera de lag reivindicaciones precedentes, caracteriza-
do por el hecho que o3 hidrocarburo que forma -agzeétrépo oa el
hexano. normal, |

5e~ Un procedimiento, tal como el especificado e tna
cualquiera de las reivindicaciones precédentes, caractoriza~
do por el hecho gue el alcohol es el etanol, propanol, iso-
propanol o un butanol. .

6o~ Un procedimiento, tal-como el especificedo en una
cualquiera de lag reivindicaciones precedentes, caracteri-
zado por el hecho que el meterisl g6lido contaminado es un

producto crudo o parcialmente refinado del degarrollo de un
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microorganismo en un substreto hidrocarburo en presencia de
un medio nutritivo acuogo,

Te= Un procedimiento, tal como el especificado en una
cualquiera de lag reivindicaciones precedentes, caracterizado
por el hecho que el mioroorganismo eés un microorgsnismo que
consume una parafina normal, B

8o~ Un procedimiento, tel como el especificado en una
cualquiera de las reivindicaciones precedentes, caracterise~
do por el hecho que el microorgenismo es una levadursa. |

9e= Un procedimiento, el como el especifiocade en 8,
ceracterizado por el hecho que la levedura es de la familis
Cryptocoocaceae., ‘A

10,~ Un procedimiento, tal como el esPecificado en 9y
céracterizado por el hecho que lg levadura es de la subfamilig‘
Cryptococcoldesae. ’

11,~ Un procedimiento, tal como el egpecificado en 10,
caracterizado por el hecho que lg levedura es del género Toru=
lopsie,

12,~ Un procedimiento, tal como el especificado en 10,
caracterizado por el hecho que lg levedura es del género Can~
dida, '

13,~ Un procedimiento, tel como el especifiocado en 12;
caracterizado por el hecho que le levedura es Candida lipolydi-
cae ’

. 14~ Un procedimiento, tgl como el especificado en 12,
caracterizado por el hecho que lg levedura o5 Cendida tropi=
calig, ' .

15,— Un procedimiento, tal como el especificado en una

1
l
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cualquiera de las reivindicaciones 1-7, ceracterizado por el
hecho que el microorganismo es una bacteria. '

16.~ Un procedimiento, tal como el especificado en una
cualquiera de lag reivindioacidnes precedentes, caracteriza-
do por el hecho gque el maferial fratado es una fracoidn de
producto conteniendo microorganigmos obtenida por un proce-
go de oultivo y purificecidn de un microorgenismo que com-
prende el cultivo de un microorganismo en pfesencia de un
materigl de cerga que consiste de o contiens un hidrocarbu=
1oy en presenocia de un medio nutritivo acuoso y en presgen-
cia de un ges conteniendo oxfgeno libre y despuds seperacién
de parte del medio nutritivo acuoso, después de intervencidn
0 no de un tratamiento; : _

17;—_Un procedimiento, tal como el especificado en 16,

caeracterizedo por el hecho que el material de carga es una

fraccifn del petrdleo.

184~ Un procedimiento, tal como el especificado en 16
o 17, ocaracterizado por el hecho que el material de ocarga es
un gagoil, _

19+~ Un procedimiento, tal como el empecificado en una
cualquiera de las reivindicaciones precedentes, ceracteriza-
do por el hecho que e lo menos uno de log gréﬂoa de la exw
traocidn disolvente es efectuado a una temperatura del orden
de 30-100°¢, B

20u~ Un procedimiento, tal como el espscificedo en una
cualquiers de lag reivindicaciones preceaentes, caracterize—
do por el hecho que el material sélido oontaminédo ee'un Ml
crobnganismo que ocontiene a lo menos 20% de agua en exceso

del agua presente en el nicroorganismo al estado seéo'
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21,= Un érocedimiento, $al como el ésPecificadoJen‘l,
7 sustencialmente como se ha descrito en wno cuslquiera de
los haemplos empuestos. | _'“
22¢- Un procedlmlento para la extracoifn disolventa f'
de un maeterial sélido conteminado oon a lo menos un ‘Bidrocer—

PR

buro y agie por la parciel o complets separaciﬁn ds los

T an

contaminenteao

Consta la presente memoria descriptiva de veinti°1n°°
hojas folladas, egeritag por une solg cara. | .
Barcelona, 30 de Enero de 1968,

E Lw}_n r‘—‘ l.’\LDr)

P.ﬁ-‘;iéziffffzfiﬂm,»
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