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ES 2432642 T3

DESCRIPCION
Proceso de produccién de acido succinico

[0001] La presente invencidn concierne a un proceso para la produccion de acido succinico en la alta pureza de manera
econodmica.

[0002] El acido succinico se produce frecuentemente mediante la fermentacién de carbohidratos por microorganismos.
Una caracteristica comun para todos procesos de fermentacién es la necesidad de neutralizar los acidos excretados por
los microorganismos. Una bajada del pH por debajo de un valor critico, dependiendo del microorganismo usado en el
proceso, podria dafiar el proceso metabdlico del microorganismo y llevar el proceso de fermentaciéon a una parada. Por
lo tanto, es una practica comun anadir una base en los medios de fermentacién para controlar el pH. Esto tiene como
resultado la presencia del acido succinico producido en los medios de fermentacion en forma de una sal de succinato.

[0003] A pesar de la practica desde la antigiiedad para producir acido succinico a través de la fermentacién, uno de los
desafios en la produccion de acido succinico sigue siendo obtener el acido en una forma relativamente pura mientras
que, al mismo tiempo, se realice el proceso de una manera econdmica en una escala que sea comercialmente atractiva.

[0004] La electrodialisis es uno de los procesos de purificacion que se pueden utilizar en la produccién de acido
succinico a través de fermentacion. La electrodidlisis con descomposicion de agua en particular permite la conversion
directa de la sal de succinato en el acido succinico y base. En este tipo electrodialisis se utilizan generalmente
membranas bipolares para dividir agua en H* y OH™ respectivamente, que se combinan con el anién y el catién de la
sal de succinato respectivamente, dando como resultado la produccién de soluciones separadas de acido succinico y
base.

[0005] El documento EP 2 157 185 describe un proceso para la producciéon de una solucién de succinato de amonio que
comprende pasos de cristalizacion/fermentacion para producir succinato de calcio ftrihidrato, un paso de
transferencia/cristalizacion de succinato de calcio trihidrato a succinato de calcio monohidrato, un paso de separacion de
los cristales, un paso de sustitucion de sales para convertir el succinato de calcio en una solucién de succinato de
amonio y un paso de separacion solido/liquido para la eliminacion del precipitado de carbonato calcico de la solucién de
succinato de amonio. El documento indica que el succinato de amonio es un intermedio adecuado para la produccién de
acido succinico derivado de fermentacion por métodos conocidos, por ejemplo un método que utiliza acido acético.

[0006] El documento US 2007/0015264 describe la produccién de una solucién de amonio de un acido organico, tal
como succinato de amonio, que incluye las etapas de obtencién de un caldo de fermentacién que contiene sal
magnésica de un acido organico usando un microorganismo productor de acido organico en presencia de un compuesto
de magnesio, sometimiento de la sal magnésica de acido organico contenida en el caldo de fermentacion a un
intercambio de sales que utilizando un compuesto de amoniaco para producir una sal amoénica de acido organico y
compuestos de magnesio, y separando el compuesto de magnesio producido para obtener la soluciéon de sal aménica
de acido organico. El documento menciona que la sal amoénica de acido organico obtenida se puede utilizar para
obtener el acido organico por diferentes métodos incluyendo electrodidlisis, resinas de intercambio i6nico, neutralizacion
con acido sulfurico, cristalizacion reactiva y extraccion reactiva, sin dar detalles adicionales.

[0007] ElI documento US 5,034,105 describe un proceso para preparar un acido carboxilico, (preferiblemente acido
succinico) que comprende los pasos de preparacién de una solucion subsaturada de una sal del acido carboxilico
(preferiblemente una solucién de succinato de sodio obtenida después de la concentracion de un caldo de fermentacion
conteniendo succinato de sodio por electrodialisis de desalacién), sometimiento de la soluciéon a electrodialisis con
descomposicion de agua para formar base y cristalizacion del acido carboxilico de la solucién sobresaturada.

[0008] El documento EP 0 389 103 describe un proceso para la produccion y purificacion de acido succinico que
comprende los pasos de produccion de una sal de succinato a través de fermentacién, sometimiento del caldo de
fermentacién a un proceso de electrodialisis de desalacion para la recuperacion de la sal de succinato como una
solucion salina concentrada de succinato y sometimiento de la solucion salina a electrodidlisis con descomposicion de
agua para formar una base y acido succinico. El producto de acido succinico se trata luego con un intercambiador iénico
fuertemente acido en forma acida para eliminar cualquier sodio u otros cationes seguido de un intercambiador i6nico
débilmente basico en forma de base libre para eliminar cualquier i6n sulfato o acido sulfdrico y para obtener un producto
de acido succinico altamente purificado. La desventaja del uso intercambiadores de iones es la necesidad de regenerar
las resinas de intercambio i6nico, lo cual genera residuos de productos secundarios. Este documento no sugiere
someter la sal de succinato obtenida a través de fermentacién a una reaccioén de intercambio de sales.

[0009] Sigue habiendo necesidad de un proceso para la produccion de acido succinico que proporcione acido succinico
en la alta pureza y que se pueda realizar de manera econdémica con un consumo de energia bajo, sin produccion de
cantidades sustanciales de componentes no reutilizables (es decir, productos secundarios residuales) y sin pérdida
sustancial de rendimiento.
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[0010] La presente invencion proporciona tal proceso, es decir el proceso tal y como se define por la reivindicacion 1. En
este proceso el succinato de magnesio esta provisto por la fermentacién y se trata mediante cristalizacién e intercambio
de sales para proporcionar una solucién acuosa de una sal de succinato monovalente que es especialmente adecuada
para la posterior electrodidlisis con descomposicion de agua. El acido succinico de alta pureza se produce usando
electrodialisis de separacion del agua con una conversion parcial de la sal de succinato a acido succinico, separacion
del acido succinico de la sal de succinato por cristalizacion y reciclaje de la sal de succinato al proceso de electrodialisis

[0011] Se ha descubierto que el proceso para la produccion de acido succinico como se describe en este caso es muy
eficaz y econdémico, proporciona altos rendimientos de produccién, pérdidas minimas de producto y produce acido
succinico de alta calidad.

[0012] Por consiguiente, la presente invencién pertenece a un proceso para la preparacion de acido succinico que
incluye las etapas de:

a) proporcionar un medio acuoso que comprende succinato de magnesio por fermentacion, donde una fuente de
carbohidratos se fermenta mediante un microorganismo para formar acido succinico, adicionandose una base de
magnesio como agente de neutralizacion durante la fermentacion para proporcionar el succinato de magnesio;

b) someter el medio acuoso que comprende succinato de magnesio a un paso de cristalizacién y un paso de
intercambio de sales para proporcionar una soluciéon acuosa que comprende una sal de succinato monovalente, donde
el intercambio de sales, que se realiza tanto previamente como después de la cristalizacién, comprende el tratamiento
del succinato de magnesio con una base monovalente para proporcionar una base de magnesio y la sal de succinato
monovalente;

c) ajustar la concentracion de la sal de succinato monovalente en la solucion acuosa a un valor entre un 10 y un 35 %
en peso en aquellos casos donde la concentracion de la sal de succinato monovalente en la solucion acuosa del paso b)
se encuentra fuera del rango entre un 10 y un 35 % en peso;

d) someter la soluciéon acuosa comprendiendo la sal de succinato monovalente a electrodidlisis de separacion del agua,
para producir una primera soluciéon que comprende una base monovalente y una segunda solucion que comprende
acido succinico y sal de succinato monovalente, realizandose la electrodidlisis hasta una conversion parcial de un 40 a
95 % en moles;

e) separar la segunda soluciéon que comprende acido succinico y sal de succinato monovalente en acido succinico y
una solucién comprendiendo la sal de succinato monovalente por cristalizacion;

f) reciclar la solucion del paso €) que comprende la sal de succinato monovalente para el paso d).

[0013] El uso de base de magnesio durante el paso de fermentacion a) tiene como resultado ventajosamente la
formacion de succinato de magnesio, que es soluble en el caldo de fermentacion. Los inventores han encontrado que se
puede realizar una cristalizaciéon controlada y separada de un caldo de fermentacidon neutralizado con base de
magnesio. Este no es el caso cuando se usa otras bases tales como una base de calcio. El uso de una base de calcio
genera succinato de calcio, que tiende a cristalizar durante la fermentacion de manera menos controlada que el
succinato de magnesio. Ademas, los cristales de succinato de calcio obtenidos tienden a ser mas dificiles de separar del
caldo de fermentacion.

[0014] Como resultado de los pasos de cristalizacion y de intercambio de sales realizados en el succinato de magnesio
obtenido a través de fermentacion, la solucién acuosa que comprende la sal de succinato monovalente proporcionada
en el paso b) es de tal calidad que esta puede ser directamente sometida a electrodialisis con descomposicién de agua
para proporcionar acido succinico.

[0015] La realizacion de la electrodialisis de separacién del agua hasta una conversion parcial de 40 a 95 % en moles y
posteriormente el reciclaje de la sal de succinato restante al paso de electrodidlisis producen ventajosamente un
proceso 6ptimo con bajo consumo de energia y ninguna pérdida sustancial de rendimiento.

[0016] Ademas, el proceso como se describe en este caso no produce practicamente ningun producto secundario
residual, ya que todos los compuestos formados y separados en los pasos diferentes pueden ser reciclados. La base de
magnesio del paso b) puede ser utilizada por ejemplo en el paso de fermentacion a) y la solucién que comprende la
base monovalente del paso d) se puede utilizar en el intercambio de sales del paso b). El paso de separacién e) también
contribuye a minimizar la cantidad de componentes no reutilizables ya que no genera otros productos secundarios
residuales.

[0017] EI medio acuoso que comprende succinato de magnesio se produce por un proceso de fermentacién. La sal de
succinato de magnesio estd ya presente generalmente en un medio acuoso cuando deja la fermentacion. En tal
proceso, una fuente de carbohidrato se fermenta a acido succinico mediante un microorganismo de produccion de acido
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succinico. Durante la fermentacién, una base de magnesio se afiade como agente de neutralizacion. Esto tiene como
resultado la formacién de un medio acuoso que comprende la sal de succinato de magnesio correspondiente.

[0018] El anién basico de la base de magnesio se elige preferiblemente de al menos uno de hidréxido, carbonato e
hidrogenocarbonato, y mas preferiblemente es hidréxido. Aunque el uso de magnesio como catiéon de la base es
preferido, también se puede usar otro catién de metal alcalinotérreo, tal como un catién calcio. La cantidad de base de
metal alcalinotérreo adicionada se determina por la cantidad de acido succinico producida y se puede determinar a
través del control de pH del medio de fermentacion.

[0019] La biomasa (es decir, material de célula microbiana) se puede retirar del caldo de fermentacién antes del
posterior procesamiento del medio que contiene succinato. La eliminacion de biomasa se puede efectuar, por ejemplo,
por métodos convencionales incluyendo filtracién, flotacion, sedimentacioén, centrifugado, floculaciéon y combinaciones de
los mismos. Se encuentra dentro de las habilidades del experto en la materia la determinaciéon de un método apropiado.
Otros tratamientos opcionales antes de un posterior tratamiento incluyen lavado, filtracién, (re)cristalizacion,
concentracion y combinaciones de los mismos.

[0020] El medio acuoso comprendiendo la sal de succinato de un metal alcalinotérreo, preferiblemente succinato de
magnesio, se somete a un paso de cristalizaciéon y un paso de intercambio de sales para proporcionar una solucion
acuosa que comprende una sal de succinato monovalente. La sal de succinato monovalente obtenida es especialmente
adecuada para electrodialisis con descomposiciéon de agua al estar sustancialmente libre de productos derivados de la
fermentacion (p. ej azucares, proteinas, aminoacidos) que pueden interferir negativamente en la electrodialisis de
separacion del agua por, por ejemplo, aumentando el consumo de energia y contaminaciéon de las membranas
permeables a iones.

[0021] El paso de intercambio de sales, que se puede realizar tanto previamente como después de la cristalizacion,
comprende el tratamiento de la sal de succinato de un metal alcalinotérreo con una base monovalente para proporcionar
una base del metal alcalinotérreo y la sal de succinato monovalente.

[0022] La base monovalente usada en el intercambio de sales es preferiblemente un hidréxido, carbonato y/o
hidrogenocarbonato, mas preferiblemente un hidroxido, de un cation monovalente, el cation monovalente siendo sodio,
potasio, litio, amonio, monoalquilamonio, dialquilamonio, trialquilamonio o tetraalquilamonio, preferiblemente sodio o
potasio y mas preferiblemente sodio. Generalmente, el uso de sodio y bases de potasio tiene como resultado
ventajosamente una conversiéon mas alta de la sal de succinato de un metal alcalinotérreo a la sal de succinato
monovalente que cuando se utilizan las bases de amonio. Esto es relevante para preparar un producto con un bajo
contenido de i6n del metal alcalinotérreo adecuado para electrodialisis con descomposicion del agua. El anién de la
base se elige generalmente para que se corresponda con el anién de la base usada como agente de neutralizacion
durante la fermentacion.

[0023] La cantidad de base monovalente se determina por consideraciones estequiométricas y de pH. Se puede preferir
usar un exceso de base para obtener una conversion alta y para asegurar la eliminacion de practicamente todos iones
alcalinotérreos metalicos del succinato.

[0024] La base de metal alcalinotérreo obtenida como resultado del intercambio de sales del paso b) se puede reciclar al
paso de fermentacion a).

[0025] La cristalizacion puede comprender al menos uno de entre un paso de concentracion, tal como un paso de
evaporacion de agua, un paso de enfriamiento, un paso de siembra, un paso de separacion, un paso de lavado y un
paso de recristalizacion. La concentracién se puede realizar como un paso separado o junto con la cristalizacién (p. ej.
cristalizacién vaporizable).

[0026] Cuando la cristalizacion se realiza antes del intercambio de sales, la sal de succinato de metal alcalinotérreo se
cristaliza del medio acuoso proporcionado por la fermentacion por concentracion del caldo de fermentacion (p. ej. por
evaporacion de agua), preferiblemente después de la eliminacion de biomasa. Los cristales de succinato de un metal
alcalinotérreo obtenidos se separan luego de la fase liquida, que contiene los productos derivados de fermentacion,
proporcionando una sal de succinato de metal alcalinotérreo purificada. El intercambio de sales se puede realizar luego
en un proceso en lotes 0 en modo continuo. En el modo en lotes, una solucién acuosa que comprende una base
monovalente se afiade lentamente a una solucién o suspensién con la sal de succinato de un metal alcalinotérreo. La
base de metal alcalinotérreo formada en el paso de intercambio de sales esta tipicamente en forma sélida mientras que
la sal de succinato monovalente esta disuelta en la fase acuosa. El intercambio de sales se puede realizar
preferiblemente en modo continuo. Cuando el intercambio de sales se realiza en modo continuo, una suspension de los
cristales salinos de succinato de metal alcalinotérreo (p. ej. succinato de magnesio) y una solucién acuosa de la base
monovalente (p. j. hidréxido sédico) se mezclan en un reactor para generar una suspensiéon que comprende la base del
metal alcalinotérreo en forma soélida (p. ej. hidréxido de magnesio) y la sal de succinato monovalente disuelta en la fase
acuosa (p. ej. succinato de sodio). Los dos componentes resultantes se pueden separar por procesos de separacion
solido-liquido convencionales, tales como filtracion y/o sedimentacién, proporcionando la soluciéon acuosa que
comprende la sal de succinato monovalente.
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[0027] Cuando el intercambio de sales se realiza antes de la cristalizacion, la base monovalente se afade al medio
acuoso que comprende la sal de succinato de metal alcalinotérreo proporcionada por fermentacion, preferiblemente
después de la eliminaciéon de biomasa. Como se ha mencionado anteriormente, la base de metal alcalinotérreo sélido
formada se puede separar del medio acuoso que comprende la sal soluble en agua de succinato monovalente. La sal de
succinato monovalente se recristaliza luego del medio acuoso concentrando el medio acuoso (p. ej. por evaporacion de
agua) y los cristales se separan de la fase liquida, que contiene los productos derivados de fermentacion,
proporcionando una sal de succinato monovalente purificada. La solucién acuosa que comprende la sal de succinato
monovalente se puede obtener por ejemplo disolviendo en agua los cristales de succinato separados.

[0028] La solucién acuosa de la sal de succinato monovalente se puede someter a tratamientos adicionales antes de la
electrodialisis con descomposiciéon de agua, tales como tratamiento de intercambio i6nico, tratamiento con carbon
activado, electrodidlisis de desalacion, dilucion, concentracion y/o filtracion (p. ej. nanofiltracion). Por ejemplo, como una
medida de seguridad para prevenir un nivel de metal alcalinotérreo demasiado alto en la soluciéon acuosa que
comprende la sal de succinato monovalente, un paso de intercambio iénico se puede realizar antes de la electrodialisis
para bajar el contenido de metal alcalinotérreo de la misma.

[0029] No obstante, el proceso como se describe en este caso ventajosamente no necesita tales tratamientos
adicionales, especialmente cuando una base de magnesio se afiade en el proceso de fermentacion para proporcionar
un caldo de fermentacion de succinato de magnesio.

[0030] La solucion acuosa que comprende la sal de succinato monovalente se somete luego a electrodialisis de
separacion del agua.

[0031] La concentracién inicial de la sal de succinato monovalente en la solucién acuosa que esta sujeta a electrodialisis
(la solucion de alimentacion) se encuentra en el rango entre 10 y 35 % en peso. Preferiblemente, la concentracion de sal
de succinato monovalente esta en el rango entre 20 y 35 % en peso, mas preferiblemente entre 20 y 30 % en peso y de
la forma mas preferible entre 22 y 28 % en peso Dependiendo de la concentracion de sal, la solucién acuosa que
comprende la sal de succinato monovalente se puede utilizar directamente después del paso b), o, si es necesario, se
puede diluir o concentrar para ajustar la concentraciéon de sal antes de la electrodialisis con descomposiciéon de agua. La
concentracion se puede realizar por ejemplo por evaporacién o electrodialisis de desalacion.

[0032] La electrodialisis con descomposicién de agua se realiza a una conversion parcial de 40 a 95 % en moles.
Preferiblemente, la electrodialisis se realiza a una conversion de 50 a 95 % en moles, mas preferiblemente de 60 a 95 %
en moles, incluso mas preferiblemente de 70 a 90 % en moles, incluso mas preferiblemente de 80 a 90 % en moles, y
de la forma mas preferible de 85 % en moles. En este proceso se produce una primera solucion que comprende una
base monovalente y una segunda soluciéon que comprende acido succinico y sal de succinato monovalente.

[0033] Una conversién parcial de 40 a 95 % en moles significa que entre un 40 y un 95 % de los moles de la sal de
succinato monovalente se convierte en acido succinico. Esto resulta en la segunda soluciéon producida por la
electrodialisis que comprende acido succinico en una cantidad entre 40 y 95 % en moles, calculado en base a la
cantidad molar total de acido succinico y succinato presente en la solucion.

[0034] El grado de conversién se puede monitorizar midiendo la conductividad de la segunda solucién utilizando los
métodos conocidos por el experto en la técnica.

[0035] Ademas del nivel de conversion y la concentraciéon de sal inicial de la solucién de alimentacion, la conductividad
de la segunda solucion dependera de la temperatura del proceso de electrodidlisis. Cuanto mayor sea la temperatura a
la que se lleva a cabo la electrodialisis, menor sera el consumo de energia. Por lo tanto, la temperatura de trabajo se
elige para optimizar el consumo de energia sin comprometer el rendimiento y la vida util de las membranas permeables
especificas de i6n. Generalmente, la electrodidlisis con descomposicion de agua se realiza a una temperatura entre 25
°C y 40 °C. No obstante, se prefiere conducir la electrodialisis a una temperatura superior a 50 °C, por ejemplo entre 60
°Cy 80 °C, para permitir un consumo de energia bajo y la posibilidad de recuperacién de calor.

[0036] Debido a la solubilidad limitada del acido succinico en agua, para evitar la cristalizacién del acido succinico
durante la electrodialisis con descomposicion de agua, las condiciones de trabajo de la electrodidlisis se eligen para
asegurar que la concentracion de acido succinico en la solucion final sea inferior a la saturacién. Por ejemplo, para una
conversion de 40 a 95 % en moles y una temperatura de trabajo de 25 °C, en la que la solubilidad del acido succinico en
agua es aproximadamente un 8 % en peso, la concentracion de succinato de sodio inicial deberia estar entre un 10 y un
25 % en peso. Cuando se trabaja a temperaturas mas altas, la concentracién de succinato de sodio en la solucién de
alimentacién puede ser mas alta.

[0037] La electrodialisis con descomposicién de agua como se describe en este caso se puede realizar utilizando un
equipo convencional y métodos convencionales. Preferiblemente la electrodidlisis con descomposicion de agua se
realiza en un equipo de electrodialisis provisto de una membrana de intercambio de cationes y una membrana bipolar.
Una célula tipica de electrodidlisis con descomposicion de agua comprende una serie de unidades de dos
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compartimentos, generalmente una serie de aproximadamente 50 unidades. El medio acuoso que comprende la sal de
succinato monovalente se introduce en el compartimento de sal/acido (o compartimento de alimentacion). Los cationes
monovalentes se transportan desde el compartimento de sal/acido al compartimento de base a través de la membrana
de intercambio de cationes para producir la primera solucién comprendiendo la base monovalente. Simultaneamente, se
transportan iones H* al compartimento de sal/acido para producir la segunda solucién que comprende acido succinico y
sal de succinato monovalente.

[0038] Se prefiere aplicar la electrodialisis con descomposicion de agua a sales monovalentes de succinato de sodio y
potasio. Cuando se usa succinato de amonio, se debe poner atencidén al control de la emisién de amoniaco toxico
resultante de la generacion de hidroxido amonico.

[0039] La segunda solucién producida por la electrodialisis con descomposicién de agua se separa en acido succinico y
una solucién que contiene la sal de succinato monovalente por cristalizacion.

[0040] EI acido succinico se puede cristalizar en una unidad de cristalizaciéon estatica, por cristalizacién fraccionada, por
cristalizacién de suspension y/o por cristalizacion en columna de lavado. La cristalizaciéon puede comprender un paso de
concentracion, tal como un paso de evaporacion de agua, un paso de enfriamiento y/o un paso de siembra y uno o mas
pasos de lavado. Los cristales se pueden separar luego de la fase liquida de la solucion de cristales por filtracion o
centrifugado.

[0041] La soluciéon con la sal de succinato monovalente obtenida después del paso de separaciéon e), que puede
comprender acido succinico residual, se recicla a la electrodidlisis con descomposicion de agua. Este paso de reciclaje
asegura que no se sufre ninguna pérdida de rendimiento sustancial como consecuencia de la conversion parcial de
succinato en acido succinico durante la electrodidlisis con descomposicion de agua.

[0042] El acido succinico obtenido después del paso de separacion e) estd generalmente en forma sodlida (p. ej.
cristalino) y tiene una pureza de al menos un 99 % en peso, preferiblemente al menos un 99,5 % en peso, mas
preferiblemente al menos un 99,7 % en peso y de la forma mas preferible al menos 99,9 % en peso.

[0043] El acido succinico obtenido por el proceso segun la invencion es de alta pureza y es adecuado para el uso
directo en numerosas aplicaciones tales como procesos sintéticos, aplicaciones alimenticias y aplicaciones cosméticas.
El acido succinico se puede usar directamente como mondémero en los procesos de polimerizaciéon (p. ej. para la
formacion de poliamidas) o como precursor de otros productos importantes y productos intermedios sintéticos y tales
como ésteres de acido succinico, anhidrido de acido succinico y diamino butano. El &cido succinico obtenido es
particularmente adecuado para la produccién de butanodiol (p. ej. por hidrogenacion), que es un producto intermediario
importante en la produccién de polimeros.

[0044] El proceso como se describe en este caso estd acompafiado ventajosamente por un consumo de energia bajo y
asegura que no se genera 0 no se genera sustancialmente ningun producto secundario residual.

[0045] La presente invencion se ilustra posteriormente por los siguientes ejemplos.

Ejemplo 1: Cristalizaciéon de succinato de magnesio.

[0046] En un vaso de doble pared de 0,5 L se suspendieron 150,0 g de succinato de magnesio tetrahidrato (sintetizado
a partir de acido succinico 99% de Acros y 0xido de magnesio 98% de Acros) en 199,9 g de agua desmineralizada, para
obtener un contenido de succinato de magnesio de un 28 % en peso (expresado como anhidro). Se afiadieron a esta
mezcla 8,1 g de lactato sodico (60%, Purasal S de PURAC), al igual que 2,6 g de acetato sddico (anhidro de Fluka) y
10,0 g de pasta de extracto de levadura (65% de Bio Springer) para simular un caldo de fermentacién de acido succinico
y para monitorizar la presencia de impurezas en los cristales de succinato de magnesio final.

[0047] La mezcla se calentdé mediante un bafio termostatico a 90 °C, para disolver todos los sélidos. Después de 30
minutos la solucion todavia contiene sélidos. Cada 30 minutos se afiade algo de agua hasta una cantidad total de 147,4
g. En esta fase todos los soélidos se disolvieron y el volumen total fue aproximadamente 450 ml.

[0048] La mezcla se enfrié de 90 a 20 °C en 5 horas y se dej6é a agitar durante la noche. No se formaron sélidos. La
mezcla se calenté nuevamente a 80 °C y se permitié que se evaporaran 100 ml de agua.

[0049] Luego la solucién concentrada se enfrio de 80 °C a 60 °C en 30 minutos y se adicionaron cristales semilla. Luego
la mezcla se enfrié linealmente de 60 °C a 20 °C en 3 horas. Durante el enfriamiento, se produjo la nucleacién de
cristalizacion a 37 °C.

[0050] La suspension resultante fue separada mediante una centrifuga de filtracion. Después del centrifugado se obtuvo
una cantidad de 72,8 g de succinato de magnesio solido.
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[0051] Las muestras fueron analizadas en cuanto al contenido de sodio, lactato y contenido de acetato, contenido de
nitrégeno total y color (APHA, un método conocido para la medida del color). Los resultados se muestran en la tabla 1.

Tabla 1
muestra acido acético acido lactico Na nitrégeno total color fresco
(% en peso) (% en peso) (mg/kg) (mg/kg) (APHA)
1 cristales 0,22 0,23 820 390 12
2 Aguas madre | 0,69 0,68 6400 3100 n.a.

" Este es el color de un 10% de solucion en el agua a 50 °C.

[0052] La cantidad de impurezas en los cristales de succinato de magnesio es significativamente reducida en
comparacion con la cantidad de impurezas en el agua madre. Ademas, el valor de color medido en la solucién de los
cristales de succinato de magnesio indica que el color residual en los cristales es muy bajo.

[0053] La pureza de los cristales de succinato de magnesio se puede mejorar mediante el lavado de los cristales.

Ejemplo 2: Intercambio de sales de succinato de calcio y succinato de magnesio con una base monovalente.

Preparacion de los materiales de partida:

[0054] Para la preparacion de succinato de magnesio en un medio acuoso (solucion), se disolvieron 80, 0 g de acido
succinico en 1000,0 g de agua. Después de calentar a 50 °C, se afadié una cantidad estequiométrica de 6xido de
magnesio solido (27,3 g). Para asegurar que todo el acido succinico reaccionaria, se afiadié un pequefio exceso (2,3 g)
de MgO. Finalmente, la mezcla se filtré6 sobre un embudo de Biichner, equipado con un papel de filtro. El filtrado, siendo
un 9,4 % de la en peso solucidon de succinato de magnesio, se recogi6. El succinato de calcio en medio acuoso
(suspension) se preparé de manera analoga, dejando reaccionar el acido succinico (80,0 g + 4,2 g de exceso en 1000,1
g agua) con hidroxido calcico soélido (50,6 g). Después de la filtracion y el lavado con aproximadamente 800 ml de agua
desmineralizada, se recogi6 el residuo (succinato de calcio) y se secé en una estufa de desecacion durante 18 horas a
80 °C. El succinato de calcio se suspendi6 luego en agua. El ligero exceso de reactivos en ambas reacciones fue
aplicado para obtener succinatos con una cantidad de impurezas minima.

Experimentos:

[0055] EIl succinato de magnesio y el succinato de calcio se hicieron reaccionar con varias bases para estudiar la
efectividad del proceso de intercambio de sales. Se utilizaron las siguientes bases monovalentes: hidroxido sédico
[NaOH], carbonato de sodio [Na>COs3], carbonato amodnico [(NH4).CO3] e hidroxido aménico [NH4OH].

[0056] Las reacciones se llevaron a cabo en vasos de precipitados de 500 ml o matraces Erlenmeyer conteniendo 100
ml de succinato de magnesio o succinato de calcio al 10 % en peso en el medio acuoso. Se adiciond carbonato de
sodio y carbonato amoénico en forma sélida en cantidades estequiométricas. Se adicioné amoniaco y NaOH en forma de
disolucion, también en cantidades estequiométricas. Las mezclas de reaccion se agitaron utilizando una barra de
agitacion y un agitador magnético. Las cantidades de succinato de metal alcalinotérreo y base monovalente usadas en
cada reaccion se muestran en la tabla 2.

Tabla 2

Exp. # Reaccion m(Mg/Ca-Succ.) Base

[d] d]
1 MgSucc + NHsOH 99,7 9,2
2 MgSucc + NaOH 100,0 10, 8 (+ 89,4 H,0)
3 MgSucc + Na,COs3 99,9 7,2
4 MgSucc + (NH4).CO3 99,6 6,5
5 CaSucc + NH,OH 10, 0 + 89,8 H20 8,8
6 CaSucc + NaOH 10, 0 + 90,1 H20 10,5
7 CaSucc + NaxCO3 10, 0 + 90,1 H20 6,8
8 CaSucc + (NH4)2CO3 10, 0 + 90,1 H20 6,1

[0057] Las mezclas se dejaron reaccionar durante 1 hora. De cada mezcla reactiva, se tomaron muestras de 25 ml.
Estas se centrifugaron, después de lo cual se determiné analiticamente succinato y Mg (o Ca). Los datos analiticos y la
concentracion inicial de Mg2+/Ca2+ o succinato se utilizaron para el calculo de la conversion de succinato de magnesio
o succinato de calcio en succinato de sodio o de amonio. Los resultados se proporcionan en la tabla 3.
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Tabla 3
Experimento pH Mg/Ca Succinato Conversién
[ppm] [% en peso] [%]
1: MgSucc + NH,OH 9,6 8415 6,9 43,0
2: MgSucc + NaOH 12,4 12 4,0 99,8
3: MgSucc + Na»,CO3 10,5 880 7,7 94,1
4: MgSucc + (NH4)2,CO3 | 7,8 9487 7,5 374
5: CaSucc + NH4,OH 11,1 3489 1,0 12,7
6: CaSucc + NaOH 13,0 281 6,5 95,4
7: CaSucc + Na,CO3 10,5 19 7,0 99,3
8: CaSucc + (NH4 »,CO3 | 8,0 829 7,0 98,7

[0058] Como se puede observar de tabla 3, cuando se utiliza hidréxido sédico, se obtiene una conversion bien superior
a un 90% tanto para succinato de magnesio como para succinato de calcio. Sucede lo mismo cuando se utiliza
carbonato de sodio. Para carbonato amonico debe observarse que, mientras que se obtuvo una conversion de un 98.7%
para succinato de calcio, la conversion para succinato de magnesio sélo es de un 37.4%.

Ejemplo 3: Electrodialisis parcial de una solucién de succinato de sodio.

[0059] Un modulo de electrodialisis Electrocell (Suecia) se equipé con una membrana bipolar Fumatech FBM, y una
membrana de intercambio de cationes Neosepta CMB. Se utilizé una configuracion con dos compartimentos de
electrodo y un compartimento de alimentacion. Las areas de la membrana bipolar y la membrana de intercambiador de
cationes fueron 0,01 m?. El primer compartimento contiene el anodo y el lado de intercambiador de cationes de la
membrana bipolar, el segundo compartimento de alimentacion, el lado de intercambio de aniones de la membrana
bipolar y la membrana de intercambiador de cationes, y el tercer compartimento, la membrana de intercambiador de
cationes y el catodo. Se hizo circular un 2 % en peso de acido sulfurico en agua a través del compartimento del anodo
para asegurar una conductividad alta. Un 30,5 % en peso de la solucion de succinato de sodio se hizo circular a través
del compartimento del medio como alimentacion. La soluciéon de alimentacion se preparé por disolucion de 237,6 g de
succinato de sodio en 540,8 g de agua desmineralizada. Un 6 % en peso de solucion de hidroxido soédico se hizo
circular a través del compartimento de catodo para asegurar una conductividad alta en el lado del catodo, y para recoger
el hidroxido sédico producido. Las tres soluciones se hicieron circular con una bomba peristaltica a 250 ml/min desde un
depdsito de vidrio de 500 ml sobre el médulo de electrodialisis. Los vasos del depdsito de vidrio eran de pared doble. El
acido sulfurico, hidroxido sédico eran grado reactivo, y el succinato de sodio de PURAC era de alta pureza y calidad
apta para uso alimentario.

[0060] La temperatura a través de los tres compartimentos se mantuvo entre 40 y 60 °C con un bafo de agua. El
experimento de electrodidlisis se efectud a una corriente constante 7,5 A CC. No se observo ninguna cristalizacion de
acido succinico en el médulo de electrodialisis durante el experimento.

[0061] Durante la electrodialisis con descomposicién de agua, la solucién de succinato de sodio en el compartimento de
alimentacién del moédulo se acidifica por lotes mediante la eliminacién de sodio a través de la membrana de intercambio
de cationes para formar hidréxido sédico en el compartimento del catodo, mientras que los protones generados por la
membrana bipolar forman acido succinico con los iones originales de succinato.

[0062] Al principio del experimento la conductividad de la alimentacion (solucion de succinato de sodio) fue
aproximadamente 160 mS/cm y el voltaje aproximadamente 10 V. Durante los primeros 250 minutos del experimento el
voltaje aumenté lentamente a 11 V, coincidiendo con una reduccién de conductividad. En el intervalo entre 550 y 626
minutos el voltaje habia aumentado de aproximadamente 12 V a 16 V y la conductividad disminuy6é de
aproximadamente 50 mS/cm a 14,62 mS/cm. En este punto la conversion era de un 95% y el experimento se detuvo.

[0063] Un aumento de voltaje tiene como resultado un aumento rapido en el consumo de energia para convertir el
succinato de sodio residual.

[0064] La solucién que comprende un 36,7 % en peso de acido succinico y un 2,8 % en peso de succinato de sodio se
enfrié hasta temperatura ambiente, durante lo cual se formaron cristales de acido succinico. El fluido se vertié luego y el
acido succinico solido se secé en una estufa durante 15 horas.

Ejemplo 4: cristalizacion de acido succinico de una solucion de acido succinico/succinato de sodio.

[0065] En un cristalizador (recipiente de vidrio de doble pared abierto 500 ml), se disolvieron 100,1 g (0,848 moles) de
acido succinico (Acros) y 19,9 g (0,074 moles) de succinato de sodio hexahidrato (Acros) en 281,5 g de agua
desmineralizada, calentando con el baifo termostatico a 80 °C. Esto resulté en una solucioén clara con un 25 % de acido
succinico y un 3 % de succinato de sodio, representando una soluciéon obtenida por un proceso de electrodidlisis con
descomposiciéon de agua con una conversion de 92 % en moles. La solucion se enfrié de 80 °C a 20 °C en 5 horas con
un perfil de enfriamiento lineal. Durante el enfriamiento, tuvo lugar la nucleacién entre 56 °C y 50 °C.
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[0066] Los cristales resultantes se separaron mediante una centrifuga de filtracion. Después del centrifugado, se obtuvo
una cantidad de 70,2 g de acido succinico sélido.

[0067] Se analizaron muestras de las aguas madre y de los cristales de acido succinico en cuanto al contenido de sodio,
mientras que las aguas madre también fueron analizadas en cuanto al contenido de succinato. Los cristales se
analizaron sin secar.

[0068] El contenido de sodio de los cristales resultd ser 165 ppm, en comparacioén con 10400 ppm en las aguas madre,
mientras que el contenido de acido succinico en las aguas madre fue de 12 % en peso.

[0069] La cantidad de sodio fue considerablemente reducida en los cristales en comparacién con las aguas madre. La
cantidad de sodio en los cristales se puede disminuir mas mediante lavado durante el centrifugado.
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REIVINDICACIONES
1. Proceso para la preparacion de acido succinico que incluye las etapas de:

a) proporcionar un medio acuoso que comprende succinato de magnesio por fermentacion, donde una fuente de
carbohidratos se fermenta mediante un microorganismo para formar acido succinico, adicionandose una base de
magnesio como agente de neutralizacion durante la fermentacion para proporcionar el succinato de magnesio;

b) someter el medio acuoso que comprende succinato de magnesio a un paso de cristalizacién y un paso de
intercambio de sales para proporcionar una soluciéon acuosa que comprende una sal de succinato monovalente, donde
el intercambio de sales, que se realiza previamente o después de la cristalizacion, comprende el tratamiento del
succinato de magnesio con una base monovalente para proporcionar una base de magnesio y la sal de succinato
monovalente;

c) ajustar la concentracion de la sal de succinato monovalente en la solucioén acuosa a un valor entre un 10 y un 35 %
en peso en aquellos casos donde la concentracion de la sal de succinato monovalente en la solucion acuosa del paso b)
esté fuera del rango entre 10 y 35 % en peso;

d) someter la soluciéon acuosa que comprende la sal de succinato monovalente a electrodialisis con descomposicion de
agua, para producir una primera solucion que comprende una base monovalente y una segunda soluciéon que
comprende acido succinico y sal de succinato monovalente, realizandose la electrodialisis hasta una conversion parcial
de 40 a 95 % en moles;

e) separar la segunda soluciéon que comprende acido succinico y sal de succinato monovalente en acido succinico y
una solucién que comprende la sal de succinato monovalente por cristalizacion;

f) reciclar la solucion del paso e€) que comprende la sal de succinato monovalente al paso d).
2. Proceso segun la reivindicacién 1, donde en el paso b) el intercambio de sales se realiza después de la cristalizacion.

3. Proceso segun la reivindicaciéon 1 o 2, donde en el paso c) la concentracién de la sal de succinato monovalente en la
solucién acuosa se ajusta a un valor entre 20 y 35 % en peso, preferiblemente entre 20 y 30 % en peso y mas
preferiblemente entre 22 y 28 % en peso.

4. Proceso segun cualquiera de las reivindicaciones precedentes, donde el paso de electrodidlisis d) se realiza hasta
una conversion parcial de 50 a 95 % en moles, mas preferiblemente de 60 a 95 % en moles, incluso mas
preferiblemente de 70 a 90 % en moles e incluso mas preferiblemente de 80 a 90 % en moles.

5. Proceso segun la reivindicacion 3, donde la electrodialisis se realiza hasta una conversién parcial de 85 % en moles.

6. Proceso segun cualquiera de las reivindicaciones precedentes, donde la primera solucién que comprende la base
monovalente producida por el paso de electrodidlisis con descomposicion de agua d) se recicla al paso b).

7. Proceso segun cualquiera de las reivindicaciones precedentes, donde la electrodialisis con descomposicion de agua
se realiza en un equipo de electrodialisis provisto de una membrana de intercambio de cationes y una membrana
bipolar.

8. Proceso segun cualquiera de las reivindicaciones precedentes, donde la base de magnesio del paso a) es hidroxido
de magnesio.

9. Proceso segun cualquiera de las reivindicaciones precedentes, donde el medio acuoso que comprende el succinato
de magnesio se somete a un paso de separacion para eliminar materia celular microbiana antes del paso b).

10. Proceso segun cualquiera de las reivindicaciones precedentes, donde la base monovalente en el paso b) comprende
un cation que es un catién sodio, potasio, litio, amonio, monoalquilamonio, dialquilamonio, trialquilamonio o
tetraalquilamonio, preferiblemente un catién sodio o potasio y mas preferiblemente un catién sodio.

11. Proceso segun cualquiera de las reivindicaciones precedentes, donde el acido succinico obtenido después del paso

de separacion e) esta en forma soélida y tiene una pureza de al menos 99 % en peso, preferiblemente al menos 99.5 %
en peso, mas preferiblemente al menos 99.7 % en peso y de la forma mas preferible al menos 99.9 % en peso.
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