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La invencién se refiere a un procedimiento
para la preparacidn de metionina estable frente al al-
haccnaniento.

Ia netionina se obtiene en general por hidrd-
lisis del correspondiente aminonitrilo o hidantofna.
Ia hidrdlisis se lleva a cabo en un medio 4cicdo.o al-
calino. A partir de las soluciones resultentcs de la
hidrélisis se separa la metionina por neutralizacién
de las soluciones a valores de pH préximos al punto
isoeléctrico de pH 5, 6. Segin el tipo del procedi-
miento y del agente de neutralizacidn empleado ze ajus~
tan valores de pH desde 5 a 6 (patente de los Estados
Unidos 2 443 391), desde 5 hasta 8 (patente alemana
891 259) o desde 7, 2 hasta 7, 8 (patente alemana
1 906 405).

Ia metionina que se forma en la separacidn
a partir de las goluciones estd impurificada por sales
inorgdnicas y por subproductos que aparecen en la hi-~
drdlisis. A consecuencia de estas impurezas, la netio-
nina resulta perjudicada en cuanto a su capacidad de
almacenaniento, incluso cuando se trate de contenidos
relativemente pequefios de impurezas. Recibe un olor
desagradable, se colorea al cabo de algin tiempo, se
apelmaza, ya no fluye libremente y entonces es sélo

limitademente utilizable para la mayoria de las finali-
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dades de utilizacién.

Por porcedimlentos usuales de purifica-
cidn, tales como lavado y recristalizacidn, las im-
purezas sélo se pueden eliminar de la metionina de
forma insuficiente., Ios procedimientos gue coasis-
ten en extraer por medio de alcoholes la mezcia de
reaccidén resultante de la hidrélisis (patense de
los Estados Unidos 2 504 425), en tratarla con cam-
biadores de cationes 4cidos (patente de los Tetados
Unidos 2 700 054) o en someterla a una diflisis
(DT-4S 1 543 845), antes de que la metionine sea
separada de la mezcla de reaccién en forma usual,
producen en todo caso la separacidn de determinadas
impurezas aisladas. Estos procedimientos son adends
costosos,

Se ha encontrado que se obiiene una metio-
nina estable frente al almacenamiento si la metioni-
na, en presencia de agua, se lleva a un valor de pH
en el intervalo de 3 hasta menos de 5, Por empleo de
este procedimiento, la metionina, que estd impurifi-
cada por subproductos resultantes de la hidrdlisis y
por sales inorgdnicas formadas en la separacidén a
partir de la solucidn, es casi ilimitadamente esta-
ble frente al almacenamiento. Una purificacién com~

pleta.de 1a metionina de estas sustancias se hace su-
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perflua,

Para la realizacidn del procedimiento se-
gin la invencidn, la metionina se lleva, en ﬁreSen—
cia de agua, a valores de pH en el intervalo'&eéde
3 hasta menos de 5, en especial a valores de pE en
el intervalo de 3,0 hasta 4,9, de preferencia 2.va-
lores de pH desde 4,3 hasta 4,8. Para ello s3 afia~
de a la metionina la cantidad necesaria de 4=zido.
Entran en consideracidn cualesquiera 4dcidos que sean
capaces de proporclonar el valor del pH y que se com
portan de forma inerte frente a la metionina., Estos
son en especial 4cidos minerales, tales como 4cido
clorhidrico, decido sulfirico o dcido fosférico. In
lugar de los dcidos se pueden emplear tambidn sales
dcidas de los deidos, tales como por e¢jemplo hidrdseno-
sulfatos de metales alealinos. De preferencia se em~
plea dcido sulfirico o hidréggno~sulfato de sodio.

Por el procedimiento segin la invencién
se puede estabilizar metionina que se presenta como
sustancia seca, por ejemplo, como producto comercial,
como sustancia himeda o como suspensidn o solucidn,
En el caso de que se presente una sustancla seca ha
de afladirse agua, eventualmente por empleo de un dcido
acuoso,

El procedimiento segin la invencidn se em~

plea en especial para la estabilizacidén de metionina,



quée ha sido obtenida de forma usual por hidrdlisis
de la hidantofna en medio alcalino y que se ha se-
parado por neutralizacidn de la mezela de reaccidn
por medio de 4eido, Tal metionina contiene en ge-
5 neral hasta 2% de impurezas, las cuales consisten
| principalmente en subproductos formados en la Lidrde-

lisis y sales inorgdnicas formadas en la separécidn
de la metionina desde la solucidn. Ll procedimiento
segin la invencidn es especialmente adecuado.para

10 la estabilizacidn de una metionina producida, por
ejemplo, por el procedimiento segin la patente ale-
mana 1906405, por hidrdlisis de la hidantofra en
un medio acuoso que contiene carbonato de metales
alcalinos, y recuperada por neutralizacidn de la

15 mezcla de reaceién por medio de didxido de carbo-
no,

Por lo general es ventajoso estabilizar
directamente la metionina himeda, tal como se sepa-
ra de la mezcla de reaccidn resultante en la hidré-

20 lisis de la hidantofna. In la forma mds conveniente,
la metionina se libera en todo lo posible de las
aguas madres adheridas, por filtracidn con succidn
¥, en caso de que sea necesario, por uno o mds lava-
dos con agua, y después, por rociadoe con el deido,

25 se lleva al valor del pH deseado., Fs ventajoso el
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emplear 4dcidos acuosos dilufdos, el deido sulfdrico
por ejemplo en forma de solucién al 1 hasta 20 por
ciento, y mezclar Intimamente la metionina dursnte
la adicidén del #cido, por ejemplo con empleo de un

tambor megclador.

Ejemplo 1

Se empled una metionina comercial usual con
un contenido de 99,1 % de metionina, ELl valor del pH
de la metionina, medido en una muestra de 2 ¢ en 50
nl de agva, fué de 5,8, 500 g de la metionina se ro-
ciaron en un mezclador con 125 ml de agua y 2,5 nl
de 4cido sulfirico al 5 por ciento. A continmacién
la metionina se secd a 7090. Tenia, medido en una
muestra de 2 g en 50 ml de agua, un valor de pH de
3,9. Despuéds de un almacenamiento durante 5 meses a
308C tenia un olor normal inalterado, un color claro
¥ una buena capacidad de fluidez. Una porcidn del
producto comercial, que no habfa sido tratada con 4ci-
do, presentd, después del mismo almacenamiento, un

fuerte olor y un color alterado.



Ejemplo 2

Se prepard metionina por hidrélisis de la
correspondiente hidantoina, se precipité por satura—
5 cidn de la mezcla de reaccidn con didxido de ecarbono,
se separd por filtracidn y se lavd con agua, ILa me-
tionina hiimeda obtenida tenfa 24 ¢ de agna adherida
y un contenido de metionina de 99,3 %, referido a la
sustancia seca, El valor del pH, medido en una mues-
10 tra de 2 g de sustancia seca en 50 ml de agua, fué
de %,8. 500 g de metionina himeda se mezclaron con
29 ml de 4cido sulfdrico al 5 por eiento, A conti-
nracidn la metionina se secd a T09C., Tenfa, medido
en una muestra de 2 g en 50 ml de agua, un valor de
15 pH de 4,7, Despuds de un almacenamiento durante 5
meses a 302C tenfa olor normal, un color claro y una
buena capacidad de fluidez., Una porcidn de la mctio-
nina himeda no fué tratada con 4cido, sino que se se~
¢é inmediatamente a T02C. Esta porcidn despuds del
20 mismo almacenamiento, presentd un fuerte olor, un co-
lor alterado y una mala capacidad de fluidez,

Ista solicitud, que corresponde a la presen-
tada en la Repdblica TFederal Alemana el 2 de Diciem-
bre de 1972, bajo el ndmero P 22 59 159.9, se acoge

25 a los beneficios del Artfculo 51 del vigente Bstatuto

13.12.73 -7 -
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sobre Propiedad Industrial.

. REIVINDICACIONES

Los puntos de invencién propia y nueva que

- ge presenten para que sean objeto de esta solicitud

de Patente de Invencién en Espaifia, por VEINTE afios,

gon los que se recogen en las reivindicaciones si-

~ guientes:

18,~ Procedimiento para la estabilizacién
de metionina por ajuste de la metionina en presencia
de agua & valores de pH en el intervalo desde 3 hasta
menos de 5,

2¢.~ Procedimiento gegin la reivindicacién
18, caracterizado porque una metionina, preparada
por hidrdélisis en un medio alealino y recuperada por
ﬁeutralizacién'de la megzc¢la de reaccidn por medio
de écidos, ge ajusta en presencia de agua a valores

de pH en el intervalo desde 3 hasta menos de 5.

g a4 04 oy b ity gk



38.~ Procedimiento segin la reivindica-
cién 22, caracterizado porque se emplea una metio—
nina resultante de la hidrdlisis de la hidantoina
en un medio acuoso que contiene carbonatos de me-

5 tales alcalinos y recuperada por neutralizacidn
de la mezcla de reaccidn por medio de didxido de
carbono,

48 .~ Procedinmiento segin las reivindi-
caciones 18, 22 o 3%, caracterizado porque la me-

10 tionina se ajusta a valores de pH de desde 4,3 has-
ta 4,8,

58 ,~ Procediniento segin una o varias de
las reivindicaciones 12 a 42, caracterizado porque
el ajuste de los valores de pH se lleva a cabo por

15 medio de 4cido sulfdrico o de hidrdgeno-sulfato de
sodio,

68,~ Procedimiento para la estabilizacién
de metionina,

Tal y como se ha descrito en la lemoria que

20 antecede y para los fines que se han especificado,

----
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Bsta Hemoria consta de diez hojas, escri-

tas a mdquina por una sola cara,

IMadrid,
5 P.A,
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