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La presente r.invenc’lén tiene por objeto
un procedimiento d.e‘purificawién ael hcido léotico
obtenido por oxidacidn del propileno con deido ni-
trico y/o perdxido de nitrégeno en productos in-

5. termcdios seguido de hidrdlisis de estog productos
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de oxidacidn. N
. En la patente francesa 1.465.640 y sus
adiciones n? 90.556 y 92.116, asi como en la patente

francesa 1,500.619 se ha prepaxado,écido ldctico por

‘oxidacidn del propileno con dcido nitrico y/o perd-

xido de nitrdgeno, eventualmente en presencia de oxi-

~geno, en compuestos intermedios constituidos princi-

palmente de écido.alfa-ﬁitratoprOPiéniéo que se o~
mete a continuacidn e wna hidrdlisis con agua; en ca-
go dado en presencia de un dcido como el dcido nitri-
co. En el transcurso de la reaccién se libera del doi-
do nitrico, y se obtiene al final del xratamiénté ura
solucién acuosa de doido ldotico que contiene dcido
nitrico. Estos dos dcidos pueden separarse por diferen—
tes procedimientos tales como el tratamiento de la
mezcla reaccional por aminas terciarias o secundarias,
o mds cémodamente la destilacion azeotrdpica del dei-
do nitrico (patente francesa 1.500.619) o por extrac-
cidn con butanol del doido ldetico (solicitud holan-
desa -67,16490).

Estas téonicas preliminares de separacidn

“conducen a un &cido ldctico que, incluso exento de &ci-

do nitrico, comtiene avin impurezas;nitrbgenadas de na-
turaleza indeterminada. ‘

Se he encontrado ahora, y est; es lo que
constituye el objeto de 1a‘§resente invencién, un pro-
cedimiento de purificacidén del deido ldctico prepara-
do yoi hidrélisis de los productoé intermedios obte-
nidos durante la oxidacién del propileno con dcido

nitrico y/o perdxido de nitrdgeno y del cual se ha
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separado totalméﬁ%e o en parte el dcido nf%fico.que
contiene, caracterizado porque Se trata este Acido
ldetico por hidréggno en presencia de un cataliza-
dor de hidrogenacién; | ”

| ~ Como catalizador se pueden utllizar me-
tales del grupo VIIT de la clasificacién periddica
y mds particularmente los metales nobles como ol
rutenio, el paladid; el rodio y el platino, Esﬁ@é
metales pueden utilizarse solos en forma de polvo
de dimensidn particular variasble o en forma dé bo-
las o de granuledos. Pueden igualmente depositerse
sobre los soportes utillizados habitualménteren cata-

lisis (cf. S. BERKMAN et sl. Catalysis péginas 426

‘a'510) entre los cuales se pueden citar los carbones

animales o vegetales eventualmente activados,-los

silicatos, simples o complejos, la silice, la alimina

y los aluminatos, el amianto, la piedfa pémez, el

cuarzo, el caolin, el coque, la bauxita, la tierra

de distomeas, la arena. Igualmente Se pueden utllizar

mezelas de silice y de alfmina o de aluminosilicatos.
Tl contenido del soporte en mebal no es eritico.

- La. cantided de metal utilizada es ge-

. ‘neralmente superior a 0,001 % en peso. con relacién

al deido ldobico sometido al tratamiento y pusde
llegar hasta el 5 %. Cantidades superiores al 5 %
podrian utilizarse sin salirse del dmbito de la in-
vencidn, pero sin aportar ventajas particulares. En
la préctica cantidades de metal comprondidas entre
0,05 y 0,5 % bastan.

La temperatura de btratamiento del



5.

lo.

15.

20,

25.

este nitrogeno realdual

A

. wr

éoido‘léctico‘puéde variar entre 20 y 2500¢ y ﬁe

-nrefevenoia entre 50 y. 18 oG. El t*atamiento rucde

"confucirse a presidn norm&l o Lago presién més elevada,

por ejemplo 200 bares. En la prdctica presiones com-

prendidas entreis v 100 bares conﬁienen gensralmente.
‘Para realizar el procedimiento segin

la invencidén se puede hacer pasar una corriente de

hidrdgeno por el dcido ldectico, anhidro o en solucién

" acuosa, que contenga el catalizador. Se puede incluso

hacer £1dir el dcido ldctico en una columna que com-
tenga un relleno y el catalizador ¥ en 18 que s6 ha-
se llegar el hidrdgeno a co-corriente o & contra-
-corriente del flujo de aoldo lactico. |

CEl procsdlmlento segun la 1nvenclon
es particularmente ventajoso yaAque la casi totali~
dad de las impurezas nltrogenadas es destruida con

eliminacién del nitrdgeno en forma gaseosa (Na, Hp0

- por ejemplo). Puede suceder que una parie del nitrd-

geno, de importancia variable seglin las condiciones

del tratamiento, sea transformado en ilones amonio

que- qiedan disueltos en el dcido léctico. Un trata-

"miento-complementario SObfe resinas intercémbiadoras

de cationes 0 por electroamalisis permlte elininar
El procedimiento segfn la inven-
0ién pérmite obtener de forma simple un dcido lde-
tico de muy gran purezg, que contiene menos de
0,15 % de nltrOgeno en forma de :onea amonmo que
contiene particularmente pars las utlllzaciones

elimenticias y farmacéuticas,
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Los eaemplus siguientes ilustran la invénclon.
BJIEMPLO l

En un autoclave de acero inoxldable de 500 cmd,

agiuado por medio ds un dlspos1tivo de agitacidn, se

cargen 300 g de dcido ldctico exento de decido nitrico

Y que contiene 0,34 % en peso de nitrdgeno valorado

por el método de DEWARDA y 6 g de un catalizador al pala

dio sobre negro de carbono al 10 4 de metal. El aubocla-
ve se cierra,'se purga con hidrégeno y & continuécién

se establece una presidén de hidrégeno de 50 bares, tras
haber llevado ei contenido del autoclave a 1l200C., Tras

5 mn la presidn cae a 40 bares. Se procede'a ura in-

yecelén de hidrégeno para llevar la presidn avsq bares;

trag 5 mn la presidn se estabiliza en 40 bares. Se men- .

tienen estas condiciones durante 20 minutos, El cbntani—
do del autoclave se refrigera a 20°C a continuacidn el

aparato se desgasifica. Se separa el catalizador por

‘Piltracidn. E) doido ldctico obtenido no contisne mds

que 0,04 % en peso de nitrdgeno en forme de ion amonio
que se elimina totalmente por paso del dcido ldectico
al cual se afladen 300 g de agua, sobre una resina in-
tercambiadoré de cationes conocida bajo la marca regis-
trada AMBERLITE -120. | ' |
El.§ataliiador utilizado en el traquurso'
de la hidrogenacién se ha preparado por impregnacién
de negro de carbono sucesivamente por una solucidn
normal de bicarbonato sddico y a continmuacidn por
wne golucidn de cloruro paladioso en deido elrhidrico
y a continuacién por tratemiento réductdp con for-

maldehido.
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R BL géido lﬁctico utilizado se ha obie
nido hldrollzando el producto de OTld&clOD del pro-
pileno con deido nitrico y eliminando los ccipuestos
oxigenados del nitrdgeno de gradorz-a 4 formados en

el transourso de la hidrélisis a medida que se Tor-

man (adicién 92,116 a la patente'franqesa 1.465.460).

. De la solucién obtenida se aisla el dcido ldetico por

destilqéiBn.
FJEMPLOS 2 a4

o ‘Se efectian. diversos enuayos ‘como exn el
ejemplo 1 pero llevando la presion de hldrogeno a

50 bares y afindiendo agua al ﬁcido ldetico. En to-
dos los casos la duracion del tratamiento es de 30 .
Los resultados obtenldos estan indicados en la ta~

bls: siguiente:

(R 1" B . 11

" *  Gonbenido i Witrdgeno residual
" " en agua del v R
"Ejemplo " deido oo 0
t *  lactico ! en forma de WNitrdgeno
L v o - " idn amonio " total
1 " 1 "
w T , LI 1
"oog " 0% T 0,04% " 0,04 %
L : "' ) ‘_T t.! ]
"3 h 109 " 0,075% - " 0,075 %
L " : R . " _
ro4 .M 20 % » 0,124 - "0,l2 %
R T n " 1t . " ]

- ,
EJEMPLO 5

Se opera segin la téonica descrita en el
ejemplo 1, pero llevando la presibn a 50 bares y ha-

ciendo variar la'temperatura’y la duracidn del treta-

- miento. Se obtienen los-:esultados consignados en la

tabla giguiente:
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Nitrégeno residuel

" Ejem" Tempe~ ™" Dura 1

- e o W W e ® wm owi ow e

" olo | ratura- " eién - witrégeno
tt p 1‘! " 4 ) " ) tot&l

n ". n %  en forma 1

1t 1t 1" ®  de idn NH 4 L

t 1t " f_l 1

i " " w ‘ '3

w5 w 750 ¢ " 45 mn 0,057 4 0,057 %
it u 1t 14 I

EJFHPLO _ 6

A Se opera segln la técnica del ejemplo
1 pero bajo una presidén de hidrdgeno de 10 bares.
Tras 30 minutos de reaccidén, el contenido total en

nitrégeno se disminuye a 0,036 %, estando presente

' este nitrdgeno en forma de iones amonio.

EJERPIO 7
$e'opera segin la técnica del 8 jemplo
Ly en las condiciones del sjemplo 3 pero reem- .
plazando el paladio por 0,1 4% en'ﬁeso de platino
(es decir 2 g de catalizador que-consiéte én‘platié
no sobre neéro de carbono Al 5 % de metal). Tras

50 minutos de reaccidn se obtiene un dcido lde-

"tico que contiene en total 0,13 % de nitrdgeno,

este nitrggeno estd presente en forma.de amonio
cuaternario. ) |
NOTA 4 L
Descrifa suficiéntemente la nature-
leza del inmvento, asi{ como la manera de realizarlo

en la prdactica, debe hacerse constar que las dis-

posiclones anteriormente indicadas son suscepti-

bles de modificaciones de detalle en cuanto no

alteren su principio fundamental, También se hace

congtar que el invento corresponde a una solicitud

o>

‘



f
i

5.

10,

20,

‘ar

de Patente presentada en Francla con Techa y ndmaro

"siguientes: 23 de .mayo de 1969, n? &9 16915; 8,60~

- giéndose por lo tanto a los beneficios que conceden

los Convenios Internacionales en vigor., Siendo lo
que constituye la esencia del referido invento y

por lo que se solicite Patente de Invencidn por

' 20 affos en Espafia sobre: Procedimiento ‘para la.

Joagd

purlflcaclon de acldo léctico; caracuerlzandoge
por lo szguiente ”_.>'

L~ Procedimmento para la purlchdclon
de écido ldctico, preparado -por hidrdlisis de los
productos intermedios obtenidos durante la oxida-
cidn del proplleno con dcido nitrico yyo peroxldo o
de nitrdgeno y del cual ge ha separado totalmenne

o parcialmente el &cido nitrico que contiene, ca-

racterizado porque se trata este dcido ldctico con

hidrégeno en presencia. de un catalizador de hidro-
genacidn, | '

| Dem Proéedimiento sagﬁﬁ la reivindica-~
oidn 1, caracterizado porque el catalizador es a
base de metal noble del grupo VIII de la clasifica-~
cidén periddica.

" %,~ Procedimiento sagﬁn-laé reivindicé—i
ciones anteriores,‘caracterizédo porque el cata-
lizador es a base de paladio o de'platino.o

4.~ Procedimigpto segin la reivindi-
cacién 1, caracterizado poxque la temperaﬂura de
tratamiento estd comprendida entre 20 y 2500C y
la presidn entre 1 y 200 bares.

5.- Procedimiento segin las reivindica-
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ciones anter-iofe‘é}; cai'acterizado porque se somet“”“" o
al dcido léctico procedente del tratamiento con
hidrdgeno, a un tratamiento complementario por
urs resina 1n‘cercamb1adora de cationes o a un tra-
temiento de electrodidlisis. ‘

6.~ Procedimiento para la' purificecién
de dcido ldctico; tal y como queda deserito sus-
tanciéimente_gn l.aA presente Lfémoria.’ |

gta Memoria consta de nueve hojas es-

critas @ R, POr una /sola cara,

i. GOMEZ ACEBO Y MUDE

s o, Flemador . Hamdndnr Pis
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