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DESCRIPCION
Recuperacién de acido carboxilico de una mezcla de carboxilato de magnesio

[0001] La invencion se refiere a un método para la recuperaciéon de acido carboxilico de una mezcla acuosa que
contiene carboxilato de magnesio.

[0002] Se pueden fabricar los acidos carboxilicos, como por ejemplo el acido lactico, el acido succinico y el acido
propiénico a través de la fermentacién de carbohidratos por parte de microorganismos. En ese proceso de
fermentacién se fermenta normalmente una fuente de carbohidratos a través de un microorganismo a fin de formar
un &cido carboxilico. El liquido en el cual se fermenta la fuente de carbohidratos se llama el caldo de fermentacion o
el medio de fermentacion.

[0003] La formacion de acido carboxilico durante la fermentacion causard una reduccién del pH del caldo de
fermentacién. Como esa reduccién en el pH puede dafiar el proceso metabdlico del microorganismo, es una practica
comun afiadir un agente neutralizante, es decir una base, a los medios de fermentacion para neutralizar el pH o para
mantener un valor de pH ideal para los microorganismos. Consecuentemente, el acido carboxilico producido en los
medios de fermentacion esta normalmente presente en la forma de una sal de carboxilato. Aunque hay
microorganismos que son hasta cierto punto resistentes a ambientes acidos, y por lo tanto se puedan llevar a cabo
las fermentaciones a un pH bajo (por ejemplo a un pH de 3), incluso en estos procesos se obtiene al menos una
parte del &cido carboxilico en forma de sal de carboxilato.

[0004] Para recuperar el acido carboxilico del caldo de fermentacion tras la fermentacién, es necesario utilizar
procesamiento aguas abajo. En ese procesamiento, la sal de carboxilato presente en el caldo de fermentacién
necesita ser convertida en &cido carboxilico. Ademas, el acido carboxilico (o carboxilato si no ha sido convertido
todavia) necesita ser aislado del caldo de fermentacion. Como un caldo de fermentacion comprende muchos
compuestos, incluyendo cantidades significativas de biomasa (tal como microorganismos) y sal (originada del agente
neutralizante), la recuperacion y aislamiento del acido carboxilico puede ser bastante compleja, requiere
normalmente mdltiplas fases de procesamiento y produce residuos, especificamente residuos de sal.

[0005] WO 00/17378 se refiere a la preparacién de acido lactico y presenta un ejemplo de esas fases de
procesamiento. El proceso comprende las fases de obtencion de un lactato de calcio o de magnesio en una reaccion
de fermentacion, a través de la separacion del caldo de la biomasa (1), de la acidificacion del caldo usando acido
clorhidrico para producir acido lactico y una solucion concentrada de cloruro de magnesio o de cloruro de calcio (2),
de la concentracion de la solucion resultante del caldo acidificado, que contiene &cido lactico y cloruro de magnesio
o de calcio (3), de la separacion del acido lactico de la solucién que contiene acido lactico usando extraccién liquido-
liquido (4), de la recuperacién del solvente (5), de la purificacion por adsorcion (6), de la concentracion (7) y de una
fase de hidrdlisis térmica para que el cloruro de magnesio reaccione con el agua para producir polvo de 6xido de
magnesio y 4cido clorhidrico (8), de la hidratacion del 6xido de magnesio usando enfriamiento brusco, obteniendo
asi hidroxido de magnesio que se recicla en el fermentador (10) y de la absorcién del acido clorhidrico por parte del
agua (11).

[0006] Una desventaja del proceso descrito en WO 00/17378 es que el 6xido de magnesio puede ser contaminado
durante la fase de hidrdlisis térmica. La solucion de cloruro de magnesio obtenida en la fase de extraccion
comprende normalmente impurezas, especificamente impurezas que se originaron durante un proceso de
fermentacién, por ejemplo azucares, proteinas, y sales. Si esas impurezas estan presentes en la solucién de cloruro
de magnesio durante la fase de hidrdlisis térmica, pueden contaminar el 6xido de magnesio que se forma.

[0007] Otra desventaja del proceso descrito en WO 00/17378 es que la fase de hidrolisis térmica puede causar
pérdida de producto debido a la incineracion del lactato. Durante la extraccion, quedaran normalmente pequefias
cantidades de sal de lactato en la fase acuosa que acabaran en la solucién de cloruro de magnesio que sera tratada
en la fase de hidrdlisis térmica. Esa sal de lactato se pierde durante la recuperacion, porque sera incinerada bajo las
temperaturas altas usadas en esta fase.

[0008] Otra desventaja del proceso descrito en WO 00/17378 es que se extrae parte del magnesio y parte de los
iones de cloruro para la fase organica. Consecuentemente, no se reciclan estos iones en la fase de hidrodlisis
térmica. Ademas, estos iones pueden acabar en la soluciéon de &cido lactico y tendran que ser eliminados en una
fase posterior, por ejemplo a través de un lavado extensivo.

[0009] Otra desventaja del proceso descrito en WO 00/17378 es que la solucion de acido lactico obtenida tras la
extraccién estara contaminada con la solucién organica usada para extraerla, incluso después de la fase de
recuperacion del solvente. Es necesario remover esas impurezas para aumentar la pureza de la solucién de acido
lactico.

[0010] Un objetivo de la invencion es aumentar la eficiencia de la fase de reciclaje descrita en WO 00/17378,
especificamente superando una o mas de las desventajas mencionadas anteriormente.
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[0011] Un objetivo mas general de la invencién es proporcionar un método para la recuperacion de acido carboxilico
con una pureza elevada de una solucion de carboxilato de magnesio, en el cual los iones de magnesio son
separados de la solucion de carboxilato y posteriormente reciclados de una forma altamente eficaz.

[0012] Se cumplié al menos uno de estos objetivos proporcionando un método para recuperar acido carboxilico de
una mezcla acuosa que contiene carboxilato de magnesio, el cual comprende las fases de

- poner la mezcla acuosa en contacto con un intercambiador i6nico acido, formando asi una mezcla de éacido
carboxilico y un intercambiador iénico cargado con iones de magnesio; y

- poner en contacto el intercambiador i6nico cargado con iones de magnesio con acido clorhidrico (solucion de HCI),
formando asi una solucién de cloruro de magnesio; y

- descomponer térmicamente la solucién de cloruro de magnesio a una temperatura de al menos 300 °C, formando
asi 6xido de magnesio y cloruro de hidrégeno.

[0013] Los inventores se dieron cuenta de que usando intercambio i6nico en vez de extraccion para convertir el
carboxilato en &cido carboxilico se puede reciclar mas eficazmente los iones de magnesio presentes en la mezcla
acuosa. En primer lugar, los inventores se dieron cuenta de que es posible conseguir una separacién muy eficaz de
la sal magnésica y del acido carboxilico usando intercambio i6nico, particularmente en comparacion con la
extraccion. Ademas, el proceso de intercambio idnico resultd ser menos propenso a contaminar las soluciones en
comparacion con la extraccion. Todavia més importante es el hecho de que los inventores descubrieron que
regenerando el intercambiador idnico con acido clorhidrico, se obtiene una solucién de cloruro de magnesio con gran
pureza y practicamente sin carboxilato o acido carboxilico. Esto es ventajoso con respecto a la fase de
descomposicion térmica. En primer lugar, no se perdera ningin carboxilato durante la descomposicion térmica de la
solucién de cloruro de magnesio. En segundo lugar, practicamente no se contamina el 6xido de magnesio debido a
la pureza elevada de la solucién de cloruro de magnesio. Como es posible usar el éxido de magnesio como una
base o precursor de la misma en una posible fase de fermentacién y como es posible usar el cloruro de hidrégeno
en la fase de regeneracion, el método de la invencion proporciona un proceso en el cual se reciclan de una manera
eficaz los iones de magnesio presentes en la mezcla acuosa.

[0014] La recuperacion de acido carboxilico de un liquido que contiene carboxilato a través de intercambio idnico se
conoce en la técnica, por ejemplo de EP 1 669 459. No obstante, no se reconoce la combinacion de esta técnica con
la hidrolisis térmica ni los efectos ventajosos asociados a esta combinacion.

[0015] EP 1 660 459 describe un método para poner un liquido que contiene una sal de acido succinico en contacto
con una resina de intercambio catidnico fuertemente acida en forma de hidrégeno y para precipitar un cristal de
acido succinico del liquido procesado obtenido usando intercambio de iones para obtener &cido succinico purificado.
Se puede seleccionar la sal del succinato de sodio, del succinato de potasio, del succinato de magnesio, del
succinato de calcio y del succinato de amonio. EP 1 660 459 no describe que se puede reciclar el magnesio
seleccionando especificamente succinato de magnesio como la sal y obteniendo una soluciéon de cloruro de
magnesio a través de la regeneracion de la resina de intercambio usando acido hidroclorico. EP 1 660 459 tampoco
refiere la hidrélisis térmica.

[0016] El método de la invencion se refiere a la recuperacion de acido carboxilico de una mezcla acuosa que
contiene carboxilato de magnesio.

[0017] El método de la invencion es preferiblemente un proceso continuo, pero también se puede llevar a cabo como
un proceso discontinuo.

[0018] La mezcla acuosa puede ser una suspension o una solucion. No obstante, la mezcla acuosa es
preferiblemente una solucién acuosa. Si la fase de intercambio idnico se lleva a cabo en una columna de intercambio
ibnico, se considera generalmente indeseable la presencia de materia sélida, porque puede causar un atasco en la
columna. Por consiguiente, preferiblemente al menos 99 % en peso de la mezcla acuosa, méas preferiblemente al
menos 99,9 % en peso de la mezcla acuosa esta en forma liquida o disuelta, con base en el peso total de la mezcla
acuosa.

[0019] La mezcla acuosa puede, ademas de carboxilato de magnesio, comprender también por ejemplo acido
carboxilico, porque tiene origen en una fase de fermentacion llevada a cabo a pH bajo. Ademas, la mezcla acuosa
puede comprender impurezas, en particular impurezas que tienen origen en un proceso de fermentacién. Esas
impurezas pueden ser solubles o insolubles en la mezcla acuosa. Algunos ejemplos de impurezas disueltas son
azucares, proteinas, y sales. Algunos ejemplos de impurezas insolubles son biomasa insoluble (por ejemplo
microorganismos) y sales insolubles. Normalmente todas estas impurezas pueden estar presentes en un medio de
fermentacion.
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[0020] Normalmente, la mezcla acuosa tiene origen en un proceso de fermentacién. Por consiguiente, el método de
la invencion puede comprender ademas una fase de fermentacién para formar el carboxilato, la cual comprende las
fases de fermentacion de una fuente de carbohidratos a través de un microorganismo en un caldo de fermentacion
para formar el acido carboxilico y de neutralizacion de al menos parte del acido carboxilico afiadiendo una base de
magnesio, obteniendo asi un medio de fermentacién que comprende sal de carboxilato. Es posible utilizar el medio
de fermentacion como la mezcla acuosa en el método de la invencién. No obstante, se elimina preferiblemente la
materia sélida (por ejemplo biomasa o azulcares insolubles como por ejemplo oligosacaridos) del medio de
fermentacién antes de la fase de intercambio iénico. Se pueden utilizar cualesquier métodos adecuados para
separar la materia sélida del caldo de fermentacion. Por ejemplo, se puede llevar a cabo la separacién usando
filtracion, centrifugado y/o floculacién. Se puede llevar a cabo la separacién a través de la filtracién del medio de
fermentacion obtenido en el proceso de fermentacion. Se puede llevar a cabo la microfiltracion para eliminar
particulas sélidas pequefias que estan presentes en el medio de fermentacion.

[0021] EI carboxilato de magnesio presente en la mezcla acuosa puede ser en teoria una sal magnésica de cualquier
acido carboxilico, pero en particular de un acido carboxilico que se puede preparar en un proceso de fermentacion.
El carboxilato de magnesio puede por ejemplo ser una sal magnésica de un &cido mono-, di- o tricarboxilico que
comprende al menos entre 2 a 8 a&tomos de carbono (carboxilato C2 a C8). No obstante, la presente invencién
también se adecla a carboxilatos mas largos con mas de 8 atomos de carbono. Si el carboxilato de magnesio es un
carboxilato C2 a C8, se puede seleccionar el carboxilato del grupo que consiste en lactato, succinato, propionato, 3-
hidroxipropionato, hidroxibutirato, citrato, fumarato, itaconato, adipato, acrilato, levulinato, maleato, tereftalato y 2,5-
furandicarboxilato. Se obtuvieron buenos resultados usando lactato de magnesio o succinato de magnesio. No
obstante, el carboxilato de magnesio también puede ser un carboxilato de magnesio distinto del lactato de magnesio.

[0022] Las sales magnésicas de acidos carboxilicos mas grandes que también se pueden usar en el método segun
la presente invencion pueden ser por ejemplo las sales magnésicas de un acido graso (acilato graso) y/o las sales
magnésicas de un mono- y/o di-lactilato (un éster de lactilato de un acido graso). Se pueden seleccionar dichas
sales magnésicas de acidos grasos y sales de lactilato de un acido graso o del éster de lactilato de &acido caproico,
caprilico, caprico, laurico, miristico, palmitico, estearico y oleico y/o mezclas de estos &cidos.

[0023] La cantidad del carboxilato de magnesio presente en la mezcla acuosa es preferiblemente la més elevada
posible. Por ejemplo, la mezcla acuosa puede comprender al menos 5 % en peso, preferiblemente al menos 10 %
en peso, mas preferiblemente al menos 15 % en peso de carboxilato de magnesio, aun mas preferiblemente al
menos 20 % en peso, con base en el peso total de la mezcla acuosa. Se puede saturar la mezcla acuosa con el
carboxilato de magnesio. No obstante, preferiblemente la concentracion de carboxilato de magnesio no es tan
elevada como para que ocurra precipitacion de carboxilato de magnesio. Por consiguiente, la cantidad de carboxilato
de magnesio presente en la mezcla acuosa es preferiblemente inferior a la solubilidad del carboxilato de magnesio
en la mezcla acuosa. El término "solubilidad" como se utiliza en este caso se refiere a la cantidad méxima en
términos de peso de un compuesto (en este caso carboxilato de magnesio) que se puede disolver en determinada
cantidad de una mezcla acuosa a determinada temperatura. Preferiblemente, la mezcla acuosa tiene una
concentracion de carboxilato de magnesio que se encuentra en el 10 % en peso, mas preferiblemente en el 5 % en
peso de la solubilidad del compuesto en la mezcla acuosa.

[0024] Ademas, se elige preferiblemente la cantidad de carboxilato de magnesio presente en la mezcla acuosa de
manera que no ocurra precipitacion de ningln o practicamente ningin acido carboxilico cuando se pone la mezcla
acuosa en contacto con el intercambiador iénico acido (fase de intercambio idnico). La precipitacion de éacido
carboxilico durante la fase de intercambio iénico puede no ser deseable, porque puede atascar el equipamiento
usado en esta fase, como por ejemplo en el caso de una columna y/o de un lecho fluidizado o empacado. El experto
en la materia sabra determinar la concentracion maxima de carboxilato de magnesio con la que no ocurrird ninguna
precipitacion en la fase de intercambio iénico o ocurrira en un grado aceptable.

[0025] EI método de la invencion comprende la fase de poner la mezcla acuosa en contacto con un intercambiador
i6nico acido, formando asi una mezcla de solucién de acido carboxilico (a la cual también se llama la mezcla de
producto) y un intercambiador i6nico cargado con iones de magnesio (al cual también se llama intercambiador idnico
cargado). También se puede llamar a esta fase la fase de intercambio i6nico. En esta fase, el intercambiador i6nico
une los iones de magnesio y protona el carboxilato. Asi, la fase de intercambio i6énico separa eficazmente el
carboxilato del magnesio y protona el carboxilato en una Unica fase.

[0026] El intercambiador i6nico acido debe ser adecuado para intercambiar H* por cationes de magnesio. El
intercambiador i6nico es por lo tanto catidnico. Para protonar eficazmente el carboxilato, el pKa, del intercambiador
i6nico es preferiblemente inferior al del carboxilato protonado (es decir al del acido carboxilico formado tras recibir el
H" del intercambiador i6nico). El intercambiador iénico acido es preferiblemente un intercambiador iénico
fuertemente acido, porque el intercambiador idnico tiene normalmente un pKj, suficientemente bajo para protonar
eficazmente la mayor parte de los carboxilatos. El Intercambiador i6nico fuertemente acido comprende normalmente
un o varios grupos de acido sulfénico y/o de acido fosfénico. Esos grupos proporcionan un pKj suficientemente bajo
al intercambiador iénico.
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[0027] El intercambiador iénico acido puede ser un intercambiador idnico acido sélido o liquido.

[0028] Una ventaja de un intercambiador idnico sélido es que no contamina la mezcla acuosa, porque no se disuelve
en la mezcla acuosa. Ademas, se puede separar facilmente el intercambiador i6nico de la mezcla acuosa. En
particular, no es necesaria ninguna fase separada para separar el intercambiador i6nico de la mezcla acuosa.
Cuando se usan intercambiadores de iones sélidos, se puede llevar a cabo el intercambio adecuadamente en una
columna o en un lecho fluidizado.

[0029] El intercambiador i6nico acido puede ser un intercambiador i6nico organico (por ejemplo una resina
polimérica de intercambio i6nico) o un intercambiador i6nico inorganico (por ejemplo un intercambiador i6nico
inorganico funcionalizado). El intercambiador i6nico acido puede ademas ser un intercambiador iénico acido sélido o
liquido.

[0030] Un intercambiador iénico acido sélido esta preferiblemente en la forma de cuentas que pueden tener un
didmetro de entre 0,5 a 2 mm. Las cuentas son la forma estandar de la resina polimérica de intercambio iénico sélida
y pueden usarse adecuadamente en columnas de intercambiador i6nico, lechos fluidizados y lechos modviles
simulados (SMBs).

[0031] Preferiblemente, el intercambiador i6nico acido es una resina polimérica de intercambio i6nico. La resina
polimérica de intercambio iénico es preferiblemente fuertemente acida y comprende normalmente un polimero
funcionalizado con uno o varios grupos de acidos como por ejemplo uno o varios grupos de acido sulfénico y/o de
acido fosfonico. Los polimeros adecuados son los que son suficientemente estables bajo condiciones &cidas y los
expertos en la materia los conocen. El polimero puede ser capaz de formar reticulaciones, que proporcionan al
polimero una solubilidad baja en el agua y/o un punto de fusién alto. Algunos ejemplos de resinas poliméricas de
intercambio i6nico adecuadas son resinas de estireno-divinilbenceno &cidas funcionalizadas o poliestireno reticulado
acido funcionalizado.

[0032] También se pueden utilizar los intercambiadores de iones inorganicos funcionalizados como el intercambiador
ibnico &cido sdlido. No obstante, debido a su tendencia para disolverse bajo condiciones fuertemente acidas, el uso
de tales intercambiadores de iones puede no ser deseable en determinadas aplicaciones. Algunos ejemplos de
intercambiadores de iones inorganicos adecuados son las silices funcionalizadas.

[0033] Cuando se lleva a cabo la fase de intercambio i6nico en una columna, la columna puede estar rellena con las
cuentas de intercambio iénico descritas anteriormente. La columna se conoce en la técnica y se denomina una
columna de intercambio i6nico. Se pone normalmente la mezcla acuosa en contacto con el intercambiador idnico
acido pasando la mezcla acuosa a través de la columna. Se puede introducir la mezcla acuosa por la parte superior
de la columna, de manera que la gravedad fuerce a la mezcla acuosa a pasar a través de la columna. EI magnesio
presente en la mezcla acuosa se une a la resina (formando de este modo el intercambiador i6nico cargado) y
permanece en la columna mientras se protona el carboxilato para formar acido carboxilico, el cual en conjunto con el
resto de la mezcla acuosa fluye a través de y sale de la columna, formando asi la mezcla de acido carboxilico. Esto
provoca la separacion inmediata y eficaz del magnesio de la mezcla acuosa.

[0034] Cuando se lleva a cabo la fase de intercambio i6nico en un lecho fluidizado, el lecho comprende normalmente
las cuentas de intercambio i6nico descritas anteriormente. Se pone la mezcla acuosa en contacto con el
intercambiador i6nico acido pasando la mezcla acuosa a través del lecho fluidizado. Se coloca el lecho bajo
condiciones para que la mezcla acuosa que comprende las cuentas soélidas se comporte como un fluido.
Consecuentemente, el material s6lido presente en la mezcla puede pasar a través del lecho. Asi, se evita que el
lecho se atasque y se disminuye la contaminacion del lecho. Los iones de magnesio se unen a las cuentas de resina
y la mezcla de acido carboxilico se forma de la misma manera que se ha descrito anteriormente para la columna de
intercambio i6nico. En otra forma de realizacion, la fase de intercambio i6nico se lleva a cabo en un lecho moévil
simulado (SMB). La ventaja del SMB es que se forma un flujo contracorriente entre el intercambiador i6nico sélido y
la mezcla acuosa, que puede causar un intercambio i6nico mas eficaz. Las técnicas para el uso de lechos
fluidizados y SMB son generalmente conocidas y el experto en la materia sabrd como prepararlos, por ejemplo
utilizando las cuentas descritas anteriormente.

[0035] Aunque se puede utilizar la columna de intercambio i6nico y el lecho fluidizado descrito anteriormente para
filtrar la materia solida, se prefiere que sea utilizada una mezcla acuosa que no comprende practicamente materia
sélida a fin de prevenir que la columna o el lecho se atasquen. Por consiguiente, se puede eliminar la materia sélida
de la mezcla acuosa antes de la fase de intercambio i6nico, por ejemplo a través de filtracion. Se puede utilizar la
microfiltracion o la ultrafiltracion para eliminar especificamente particulas sélidas pequefias.

[0036] El intercambiador i6nico acido también puede ser un intercambiador i6nico acido liquido. Una ventaja de los
intercambiadores i6nicos liquidos es que son muy adecuados para procesar soluciones. Como para poner en
contacto eficazmente los intercambiadores iénicos liquidos no son necesarios cualesquiera equipamientos que
pueden atascarse facilmente, la presencia de materia sélida normalmente no plantea cualesquier problemas. Otra
ventaja de un intercambiador i6nico liquido es que es facil de manejar. Como un intercambiador iénico liquido puede
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formar parte de una corriente liquida, el proceso puede aprovechar las corrientes liquidas las cuales se pueden
bombear si es necesario. Esto proporciona un proceso mas flexible.

[0037] Si se usa un intercambiador i6nico liquido, el intercambiador idnico es normalmente un compuesto organico
que comprende normalmente un o varios grupos de &cido sulfénico y/o de acido fosfonico. La estructura es por lo
tanto similar a la de las resinas de intercambio i6nico poliméricas, pero el compuesto organico usado como un
intercambiador i6nico liquido normalmente no es un polimero y no es capaz de formar reticulaciones. El compuesto
organico puede comprender 14 o mas atomos de carbono, pero no mas de 40 atomos de carbono (compuesto
organico C14-40). Los compuestos organicos con mas de 40 atomos de carbono pueden no disolverse
suficientemente en el agua para que sean eficaces. Los compuestos organicos con menos de 14 atomos de carbono
pueden tener una solubilidad en el agua demasiado alta, lo cual es indeseable en cuanto a la separacion del
intercambiador idnico liquido del acido carboxilico tras la fase de intercambio idnico. Preferiblemente, el compuesto
organico comprende una cadena de carbono sustituida por un grupo de bencilo sulfonado y/o fosfonado. El
compuesto puede por ejemplo ser seleccionado del grupo que consiste en &cido dinonilnaftalenosulfénico (DNNSA),
acido didodecilnaftaleno sulfonico (DDNSA); &cido bis(2-etilhexil) fosférico (D2EHPA), &cido bis(2,4,4-
trialquil)fosfinico y acido bis(2,4,4-trialquil)ditiofosfinico (Cytec hace disponible ambos acidos fosfinicos bajo la marca
CYANEX), como por ejemplo acido bis(2,4,4-trimetilpentil)fosfinico (compuesto activo de CYANEX272) y acido
bis(2,4,4-trimetilpentil)ditiofosfinico (compuesto activo de CYANEX301).

[0038] Los intercambiadores de iones liquidos se disefian para tener una solubilidad en el agua muy baja.
Normalmente tienen una solubilidad en el agua inferior a 5 ppm. Esto tiene la ventaja de que la mezcla acuosa no
seré practicamente contaminada por el intercambiador idnico liquido cuando se ponen los dos en contacto en la fase
de intercambio i6nico. Esto contrasta con los solventes organicos usados en las técnicas de extraccion habituales,
los cuales son relativamente polares en comparacion con los intercambiadores idnicos liquidos y por lo tanto se
disuelven parcialmente y contaminan la fase acuosa.

[0039] EIl intercambiador ionico liquido puede ser disuelto en un solvente hidrofébico. Esos solventes son
preferiblemente esencialmente insolubles en el agua, de manera que no contaminaran la mezcla acuosa si se
disuelven parcialmente en ella. Algunos ejemplos de solventes hidrofébicos adecuados son hidrocarburos, tales
como alcanos, cicloalcanos e hidrocarburos aromaticos. Se puede utilizar por ejemplo, hexano, heptano, pentano,
ciclohexano y tolueno. También se pueden usar mezclas de hidrocarburos, como por ejemplo queroseno. Cuando se
usa una solucion de un intercambiador i6nico liquido en un solvente hidrofébico, la concentracion del intercambiador
i6nico liquido en la solucion puede ser de entre 10 a 70 % en peso, preferiblemente de entre 25 a 50 eqg-g.%, con
base en el peso total de la solucién. No obstante, también pueden usarse concentraciones superiores a 70 % en
peso. Una ventaja de disolver el intercambiador idnico liquido es que reduce la viscosidad del intercambiador i6nico
y/o puede evitar la emulsion en la mezcla acuosa.

[0040] También puede usarse el intercambiador idnico liquido en su forma pura, es decir no disuelta. Esto tiene la
ventaja de que el solvente hidrofébico no diluye el intercambiador i6nico y se aumenta asi la concentracién de
grupos de intercambio i6énico.

[0041] Cuando se lleva a cabo la fase de intercambio iénico usando un intercambiador idnico liquido, se pone
normalmente la mezcla acuosa en contacto con una solucion de un intercambiador i6nico acido en un solvente
hidrofébico, usando por ejemplo contracorrientes. Debido a la naturaleza hidrofébica de los intercambiadores i6nicos
liquidos, la mezcla acuosa normalmente no es miscible con el intercambiador idnico liquido. Por lo tanto, puede
formarse una fase organica y una fase acuosa. Los iones de magnesio presentes en la mezcla acuosa se uniran al
intercambiador iénico (formando asi el intercambiador i6nico cargado), mientras el intercambiador iénico protona el
carboxilato para formar acido carboxilico (formando asi la mezcla acuosa de acido carboxilico). Es posible separar el
intercambiador iénico liquido (fase organica) de la mezcla de acido carboxilico (fase acuosa) a través de
decantacion.

[0042] EI intercambiador i6nico puede estar presente en una particula porosa, en la cual esta inmovilizado. Una
ventaja de inmovilizar el intercambiador iénico en un particula porosa es que se puede separar facilmente el
intercambiador iénico de la mezcla acuosa, por ejemplo a través de filtracion. Ademas, cuando se inmoviliza el
intercambiador i6nico en una particula porosa hay una menor contaminacion de la mezcla acuosa. En este caso se
lleva a cabo el Intercambio iénico poniendo en contacto la mezcla acuosa con las particulas porosas que
comprenden el intercambiador i6nico liquido inmovilizado, por ejemplo en una columna. Los iones de magnesio
presentes en la mezcla acuosa se unen al intercambiador i6nico presente en la particula porosa, formando asi el
intercambiador i6nico cargado. El intercambiador iénico protona el carboxilato, formando asi una mezcla de acido
carboxilico.

[0043] Como en la técnica se conoce generalmente el proceso de ejecutar el intercambio i6nico usando los
intercambiadores i6nicos descritos anteriormente, el experto en la materia entendera como llevar a cabo esa fase y
las condiciones que debe elegir sin una carga indebida.

[0044] Preferiblemente, la fase de intercambio iénico se lleva a cabo a temperaturas elevadas. Las temperaturas
elevadas son deseables, porque reducen el riesgo de precipitacion del acido carboxilico. Esto es particularmente
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pertinente cuando se usa una columna de intercambio i6nico, porque puede atascarse debido a la precipitacion.
Ademas, como la solubilidad de los compuestos aumenta a temperaturas elevadas, las temperaturas permiten que
se trabaje con carboxilato altamente concentrado y con una mezcla de acido carboxilico. Por consiguiente, la fase de
intercambio i6nico se lleva a cabo preferiblemente a una temperatura de al menos 40 °C, mas preferiblemente a una
temperatura de al menos 70 °C, incluso mas preferiblemente a una temperatura de al menos 100 °C. Si se usan
temperaturas superiores a 100 °C, se puede llevar a cabo la fase de intercambio i6nico bajo presion para evitar la
pérdida sustancial de solvente.

[0045] La fase de intercambio i6nico puede comprender el uso de mudltiples intercambiadores de iones. Esto se
prefiere especificamente cuando la fase de intercambio i6nico es llevada a cabo continuamente (en contraste con un
proceso discontinuo). En este caso, la mezcla de &cido carboxilico obtenida en la fase de intercambio idénico puede
ser posteriormente puesta en contacto con otro intercambiador i6nico acido, similar al primer intercambiador i6nico
acido. El uso de otro intercambiador i6énico acido puede ser deseable para protonar cualquier carboxilato de
magnesio y unir cualesquier iones de magnesio todavia presentes en la solucion tras haber sido puesta en contacto
con el primer intercambiador i6nico. Esto es particularmente deseable cuando se lleva a cabo el intercambio iénico
usando las contracorrientes de la mezcla acuosa y del intercambiador iénico, es decir cuando se lleva a cabo el
intercambio i6nico poniendo en contacto una corriente de la mezcla acuosa (corriente de alimentacion) en
contracorriente con una corriente que comprende el intercambiador i6nico (por ejemplo una corriente liquida que
comprende las cuentas de intercambio idnico poliméricas acidas descritas anteriormente o una corriente liquida que
comprende las particulas porosas que comprenden el intercambiador de iones liquido). La concentracion de
carboxilato de magnesio en la mezcla acuosa disminuira gradualmente, mientras esté en contacto con una corriente
de intercambiador ibnico con una concentracién gradualmente creciente de intercambiador iénico todavia protonado.
Se puede obtener un efecto similar pasando la mezcla acuosa y la mezcla de acido carboxilico posterior a través de
varias columnas de intercambio iénico.

[0046] Se puede lavar el intercambiador i6nico cargado, preferiblemente con agua, antes de ponerlo en contacto con
el acido clorhidrico. De esta forma, es posible eliminar cualesquiera cantidades restantes de &cido carboxilico y/o
carboxilato del intercambiador i6nico cargado. Esto puede suponer una mezcla de acido carboxilico diluido. Puede
afadirse cualquier 4cido carboxilico obtenido a la mezcla de &cido carboxilico. Otra ventaja de esta fase de lavado
es que puede aumentar la pureza de la solucién de cloruro de magnesio. Los compuestos que no sean iones de
magnesio se pueden eliminar a través de la fase de lavado, para que no acaben en la solucion de cloruro de
magnesio.

[0047] La mezcla de &cido carboxilico obtenida en la fase de intercambio iénico puede ser una solucion de acido
carboxilico o una suspensién de &cido carboxilico. En determinadas formas de realizacion, es preferible usar una
solucidn de carboxilato de magnesio como la mezcla que contiene carboxilato de magnesio, en cuyo caso la mezcla
de &cido carboxilico obtenida también estara en la forma de una soluciéon. No obstante, si se lleva a caso la fase de
intercambio iGnico utilizando una suspension como la mezcla acuosa, la mezcla de 4cido carboxilico obtenida tras el
intercambio de iones también puede ser una suspension. Si se lleva a cabo la fase de intercambio i6nico usando un
intercambiador i6nico liquido o un lecho fluidizado es posible que por ejemplo se forme una suspension de &cido
carboxilico.

[0048] En una forma de realizacion preferida, se pone nuevamente parte de la mezcla de acido carboxilico (mezcla
de producto) en la mezcla acuosa que contiene carboxilato de magnesio, dicha parte es preferiblemente una
solucion. Esto puede hacerse durante, pero preferiblemente antes de la fase de intercambio i6nico. En este ultimo
caso, se afiade parte de la mezcla de acido carboxilico a la mezcla acuosa que contiene carboxilato de magnesio.
Esto puede suponer la disolucién de al menos parte (pero preferiblemente todo) del carboxilato de magnesio sélido
presente en la mezcla acuosa. Los inventores descubrieron sorprendentemente que al colocar nuevamente al
menos parte de la solucion de producto en la mezcla acuosa, se puede aumentar la concentracion de acido
carboxilico en la mezcla de acido carboxilico obtenida en la fase de intercambio i6nico. Pueden asi obtenerse
concentraciones de acido carboxilico superiores a 20 % en peso en la mezcla de acido carboxilico acuosa. Se
contempla que también es posible usar una solucion de acido carboxilico distinta de la mezcla de producto para
conseguir el mismo efecto (a condicion de que el &cido carboxilico en la solucién corresponda al carboxilato en la
mezcla acuosa). La solucién de acido carboxilico colocada en la mezcla acuosa puede tener una concentracion de
acido carboxilico de entre 5 a 25 % en peso.

[0049] Es posible recuperar el acido carboxilico de la mezcla de acido carboxilico usando cualquier método conocido
en la técnica, por ejemplo a través de precipitacion o evaporacion del agua. Se prefiere especificamente la
precipitacion cuando se esta recuperando el acido succinico. Se puede colocar nuevamente parte de la mezcla de
acido carboxilico en la mezcla acuosa. Como se ha descrito anteriormente, esto puede aumentar la concentracion
final de &cido carboxilico en la mezcla de &cido carboxilico.

[0050] El método de la invencién comprende ademas la fase de poner el intercambiador iénico cargado con iones de
magnesio en contacto con acido clorhidrico, formando asi una solucién de cloruro de magnesio. Ademas, al poner el
intercambiador i6nico cargado en contacto con el &cido clorhidrico el intercambiador i6nico regenera hasta su forma
acida. Por lo tanto, esta fase también se puede denominar la fase de regeneracion.

7



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

65

ES 2531399 T3

[0051] El &cido clorhidrico usado es preferiblemente una solucion concentrada de cloruro de hidrégeno en agua, con
una concentracion de por ejemplo al menos 10 % en peso, preferiblemente al menos 20 % en peso de cloruro de
hidrégeno, con base en el peso total de la solucién de acido clorhidrico. Cuanto mas elevada sea la concentracion
de acido clorhidrico, mayor sera la cantidad de solucién de cloruro de magnesio concentrada que se obtendra. Una
solucién de cloruro de magnesio concentrada es deseable debido al hecho de que los costes energéticos para
decomponer térmicamente esa solucion en la fase de descomposicion térmica son inferiores.

[0052] Como el intercambiador i6nico practicamente no une el carboxilato, el acido carboxilico o las impurezas
solubles presentes originalmente en la mezcla acuosa, es posible obtener el cloruro de magnesio en una forma muy
pura. Esto es deseable en cuanto a la fase de descomposicion térmica, en la cual cualesquiera compuestos distintos
del cloruro de magnesio no se pueden recuperar y/o contaminan los productos formados en esta fase, en particular
oxido de magnesio.

[0053] La temperatura a la que se lleva a cabo la fase de regeneracién es de entre 20 a 120 °C, preferiblemente de
entre 60 a 100 °C. Por una parte, las temperaturas deberian ser suficientemente altas para evitar cualquier
precipitacion de cloruro de magnesio, en particular cuando se usa una columna de intercambio i6nico. No obstante,
las temperaturas superiores a 120 °C no son generalmente deseables, porque pueden dafiar el equipamiento y/o el
intercambiador i6nico usado.

[0054] El intercambiador iénico regenerado puede todavia comprender pequefias cantidades de cloruro. En el caso
de que se usara el intercambiador i6nico regenerado para llevar a cabo otra fase de intercambio iénico segun el
método de la invencion, los iones de cloruro contaminarian la mezcla de acido carboxilico obtenida en esa fase de
intercambio i6nico. Por lo tanto, se lava preferiblemente el intercambiador i6nico regenerado antes de usarlo
nuevamente en una fase de intercambio iénico. Por consiguiente, el método de la invencion puede comprender la
fase de lavado del intercambiador i6nico regenerado, especificamente para eliminar cualesquiera iones de cloruro.
La fase de lavado se lleva a cabo normalmente usando agua. Asi, en el método de la invencion se puede evitar
facilmente que la mezcla de acido carboxilico sea contaminada con cloruro. Esto es una ventaja que no esta
presente cuando se usa extraccion, como en WO 00/17378, porque en ese proceso es muy dificil evitar que el
cloruro contamine el producto final debido a la extraccion de cloruro durante la extraccion liquido-liquido.

[0055] El método de la invencion comprende ademas la fase de descomponer térmicamente la solucién de cloruro
de magnesio a una temperatura de al menos 300 °C, formando asi 6xido de magnesio y cloruro de hidrogeno.
También es posible denominar esa fase la fase de descomposicion térmica.

[0056] En la fase de descomposicion térmica se somete la soluciéon de cloruro de magnesio obtenida en la fase de
regeneracién a una fase de descomposicion térmica a temperaturas de al menos 300 °C. Se descompone
térmicamente el cloruro de magnesio (MgCl2) y se forma 6xido de magnesio (MgO) y cloruro de hidrégeno (HCI).
Como también se ha descrito anteriormente, la eficiencia de esta fase de reciclaje depende mucho de la pureza de
la solucion de cloruro de magnesio. Si el carboxilato o el &cido carboxilico estuvieran presentes en la solucion de
cloruro de magnesio, se originaria una reduccién en la produccion final de la recuperacion, porque el carboxilato o
acido carboxilico seria incinerado bajo las temperaturas elevadas que se usan en esta fase. Ademas, la presencia
de impurezas en la solucién de cloruro de magnesio causaria la contaminacion de los productos formados en la fase
de descomposicion térmica, en particular la contaminacion del 6xido de magnesio. Los inventores descubrieron que
el cloruro de magnesio obtenido usando el método de la invencién no contiene carboxilato, acido carboxilico o
impurezas, de manera que la fase de descomposicion térmica proporciona una forma muy eficaz de reciclar los
iones de magnesio presentes en la mezcla acuosa.

[0057] En el método de la invencion es posible reciclar los compuestos formados en la fase de descomposicién
térmica en otras etapas.

[0058] Se puede utilizar el 6xido de magnesio en un proceso de fermentacion. El 6xido de magnesio es una base y
puede por lo tanto usarse en un proceso de fermentacion como un agente neutralizante o como un precursor del
mismo. Para este propdsito puede ponerse al menos parte del 6xido de magnesio en contacto con el agua para
obtener una suspension de hidroxido de magnesio (Mg(OH)2) (o una mezcla de hidroxido de magnesio y 6xido de
magnesio). También se puede afadir 6xido de magnesio directamente al caldo de fermentacion de un proceso de
fermentacion. También se pueden usar mezclas de 6xido de magnesio e hidréxido de magnesio. Por consiguiente, el
método de la invencién puede comprender ademas la fase de reciclaje de MgO y/o Mg(OH)2 para que sea usado en
un proceso de fermentacién, en particular en el proceso de fermentacion en el cual se forma el carboxilato. Se puede
usar el MgO y/o Mg(OH)2 como un agente neutralizante o un precursor del mismo. Una mezcla de MgO y/o
Mg(OH)2 puede ser un agente neutralizante deseable, si se usa en un proceso de fermentacién. Al variar la
composicion de la mezcla de MgO y/o Mg(OH)2, es posible optimizar el proceso de fermentacién. La composicion
preferida de la mezcla depende de las condiciones de fermentacién y del tipo de microorganismos usados en la
fermentacion.

[0059] Normalmente se disuelve el cloruro de hidrogeno en agua durante o tras la descomposicién térmica,
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obteniendo asi acido clorhidrico (solucién de HCI). Se puede usar esa solucidon en la fase de regeneracion del
método de la invencion. Por consiguiente, el método de la invencion puede comprender ademas la fase de:

- disolver el cloruro de hidrégeno en el agua, obteniendo asi acido clorhidrico, el cual se puede reciclar para que
pueda ser utilizado para regenerar el intercambiador iénico a su forma &cida.

[0060] Por lo tanto, el método de la invencién proporciona un proceso en el cual se pueden reciclar eficazmente los
residuos de sal, es decir los iones de magnesio y de cloruro.

[0061] Se describira la invencién mas detalladamente a través de los siguientes ejemplos.

Ejemplo 1: Intercambio l6nico de Lactato de Magnesio para Acido Lactico en la Resina de Intercambio Catidnico
Fuerte

[0062] Se preparé una solucion de alimentacién de lactato de magnesio afiadiendo 8 g de lactato de magnesio
dihidrato a 92 g de agua y mezclando hasta que estuviera completamente disuelto. La soluciéon de alimentacion
preparada comprendia 6,8 % en peso de lactato de magnesio en el agua. Se calento la solucién hasta los 20 °C.

[0063] Aunque las soluciones de carboxilato de magnesio obtenidas en un proceso de fermentacion comprenden
normalmente compuestos adicionales (especificamente impurezas como por ejemplo azlcares, proteinas y/o
biomasa), se considera que la solucion de alimentacién preparada en este ejemplo es suficientemente similar a esas
soluciones como para que el principio mostrado en este ejemplo también se aplique a soluciones de alimentacion
obtenidas en un proceso de fermentacion.

[0064] Se pusieron 50 ml de resina Amberlite FPC23 H en la columna de vidrio. Se calent6 la columna hasta los 20
°C. Se lavo la resina con 3 volumenes de lecho de agua. Se detuvo el flujo de agua y se bombe6 6,8 % en peso de
solucién de lactato de magnesio a través de la columna a un ritmo de 0,83 ml/min. Se determin6 que el pH de la
solucion de alimentacién era pH 6,2. Se tomo la primera muestra de producto tras 50 min. La muestra tenia pH 2 y el
contenido de magnesio medido usando espectrometria de adsorcion atémica era inferior al limite de deteccion de 5
ppm, lo que indica que el intercambiador idnico intercambié iones H* por iones de magnesio. La concentracion de
iones de lactato se mantuvo constante en 7,1 % en peso.

[0065] Este ejemplo presenta la eliminacion de iones de magnesio y la acidificacién simultanea del lactato de
magnesio para acido lactico usando resina de intercambio catidnico, que tiene como resultado un intercambiador
i6nico cargado con iones de magnesio y una solucion de acido lactico acuosa.

Ejemplo 2: Formacion de la Solucion de Cloruro de Magnesio

[0066] Se lavd la resina Amberlite FPC23 H cargada con iones de magnesio usada en el Ejemplo 1 con 3 volimenes
de lecho de agua para eliminar cualquier lactato de magnesio y acido lactico residual.

[0067] En seguida se mezclo 108 g de acido clorhidrico 37 % en peso con 692 g de agua que tuvo como resultado
una solucion de &cido clorhidrico 5 % en peso. Se bombed esta solucion a través de la columna a un ritmo de 1,7
ml/min. Se tomaron muestras de producto cada 30 minutos y se midi6 el pH de la muestra y el contenido de
magnesio. Tras 60 min. el pH de la muestra tomada era 0,30 y el contenido de magnesio era 9070 ppm. Tras 90 min.
la muestra de producto tenia un valor de pH de -0,15 y un contenido de magnesio de 3910 ppm.

[0068] Este ejemplo muestra que se recupera el magnesio de la resina de intercambio cationico fuerte en forma de
una solucién de cloruro de magnesio. La solucién de cloruro de magnesio tiene una pureza elevada. No se detecto
acido lactico o lactato y se preveia que la fase de lavado eliminaria las sales descomponibles que pueden reducir la
eficiencia de la fase de descomposicion térmica.

Ejemplo 3: Intercambio l6nico de Lactato de Magnesio para Acido Lactico en el Intercambiador 16nico Liquido

[0069] Se prepard una solucion de alimentacién de lactato de magnesio afiadiendo 7,4 g de lactato de magnesio
dihidrato a 15,2 g agua. La solucion de alimentacion preparada comprendia 28 % en peso de suspension de lactato
de magnesio en el agua. Se preparo la solucién a 20 °C.

[0070] Aunque las soluciones de carboxilato de magnesio obtenidas en un proceso de fermentacion comprenden
normalmente compuestos adicionales (en particular impurezas como por ejemplo azUcares, proteinas y/o biomasa),
se considera que la solucién de alimentacidon preparada en este ejemplo es suficientemente similar a esas
soluciones como para que el principio comprobado en este ejemplo también se aplique a soluciones de alimentacion
obtenidas en un proceso de fermentacion.

[0071] Se prepar6 el intercambiador i6nico liquido afiadiendo 25 g de acido dinonilnaftalenosulfénico a 25 g de
heptano y mezclando hasta que estuviera completamente disuelto. El intercambiador i6nico liquido comprendia asi
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50 % en peso de acido dinonilnaftalenosulfénico.

[0072] Se mezcl6 el intercambiador idnico liquido (50 g) con 22,6 g de suspension de lactato de magnesio 28% en
peso a 20 °C y se removi6 durante 2 horas. Se transfiri6 la solucion obtenida a un embudo de decantacién donde se
observaron dos fases: una fase acuosa y una fase organica. Se separaron 7,8 g de fase acuosa usando el embudo
de decantacion. La fase acuosa tenia un pH de 1,8 y contenia 17 % en peso de acido lactico, lo que indica que el
intercambiador i6nico cambi6 iones H* por iones de magnesio y que el 4cido lactico formado en este proceso estaba
presente en la fase acuosa.

[0073] Se afiadieron 10 g de agua dulce a la capa organica presente en el embudo de decantacion y en seguida se
agit6 el embudo y se separaron nuevamente las fases. Se separaron 10,6 g de fase acuosa. La fase acuosa tenia un
pH de 1,93 y contenia 7,5 % en peso de acido lactico.

[0074] En este experimento, tras el intercambio idnico el contenido de magnesio disminuy6 de 3,36 % en peso en la
solucion de carboxilato de magnesio hasta 2280 ppm en la fase acuosa.

[0075] Asi, el ejemplo presenta la eliminacién de iones de magnesio y la acidificacion del lactato de magnesio para
acido lactico en simultaneo usando un intercambiador catiénico liquido.

Ejemplo 4: Regeneracion del Intercambiador I6nico Liquido

[0076] Se afiadieron 20 g de solucién de acido clorhidrico (20 % en peso en el agua) a 60,6 g de la fase organica
obtenida tras las separaciones de las fases del Ejemplo 3. Se removid la soluciéon durante 50 min. a 20 °C. En
seguida, se transfirié la mezcla para un embudo de decantacion. Se observaron dos fases: una capa organica y una
capa acuosa. Se separ6 la capa acuosa y se analizd el contenido de magnesio utilizando espectrometria de
adsorcién atdmica. La capa comprendia 8100 ppm de magnesio, lo que indica que se form6 una solucién acuosa de
cloruro de magnesio.

[0077] Este ejemplo muestra que es posible recuperar magnesio del intercambiador i6nico liquido en forma de una
solucion de cloruro de magnesio a través del intercambio de los iones de hidrégeno presentes en el acido clorhidrico
por los iones de magnesio presentes en el intercambiador cationico liquido.

Ejemplo 5: Intercambio I6nico de Succinato de Magnesio para Acido Succinico utilizando una Resina de Intercambio
Cationico Fuerte:

[0078] Se prepard una solucion de alimentacion de succinato de magnesio afiadiendo 151,3 g de succinato de
magnesio tretrahidrato a 848,7 g de agua y removiendo hasta que estuviera completamente disuelto. La solucion de
alimentacion preparada comprendia 10 % en peso de succinato de magnesio en el agua. Se calentd la solucion a 60
°C.

[0079] Aunque las soluciones de carboxilato de magnesio obtenidas en un proceso de fermentacion comprenden
normalmente compuestos adicionales (en particular impurezas como por ejemplo azUcares, proteinas y/o biomasa),
se considera que la solucion de alimentacion preparada en este ejemplo es suficientemente similar a esas
soluciones como para que el principio comprobado en este Ejemplo también se aplique a soluciones de alimentacion
obtenidas en un proceso de fermentacion.

[0080] Se rellené una columna de vidrio de 100 ml con cuentas de una resina de intercambio cationico fuertemente
acida que comprende grupos sulfonatos (disponible bajo el nombre Amberlite FPC23 H). Se calentd la columna a 60
°C. Se lavo la resina con 3 volimenes de lecho (BV) de agua. Se detuvo el flujo de agua y se bombed 10 % en peso
de solucién de succinato de magnesio a través de la columna a un ritmo de 3,5 ml/min. Se determiné que el pH de la
solucién de alimentacién era pH 7. Se tomé una muestra de producto cada 20 minutos y se midié su valor de pH.
Ademas, se midi6 su contenido de magnesio usando espectrometria de adsorcion atomica. La muestra de producto
tomada tras 20 min. tenia un valor de pH de 2,2 y un contenido de magnesio inferior al limite de deteccion de 5 ppm,
lo que indica que el intercambiador i6nico intercambi6 iones H' por iones de magnesio. La concentracién de
succinato se mantuvo constante en 8,2 % en peso.

[0081] Este ejemplo presenta la eliminacion de iones de magnesio y la acidificacion del succinato de magnesio para
acido succinico en simultaneo usando resina de intercambio catiénico acida, que tiene como resultado un
intercambiador i6nico cargado con iones de magnesio y una solucién acuosa de acido succinico.

Ejemplo 6: Formacion de una Solucion de Cloruro de Magnesio

[0082] Se lavé la resina Amberlite FPC23 H cargada con iones de magnesio usada en el Ejemplo 5 con 3 volumenes
de lecho (BV), que corresponden a 100 ml de agua, para eliminar no solo cualquier succinato de magnesio y acido
succinico residual, sino también cualesquiera sales descomponibles (como por ejemplo NaCl, KCl y CaCl2) que
estuvieran presentes.
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[0083] En seguida se mezclaron 108 g de acido clorhidrico 37 % en peso con 692 g de agua lo que origindé una
solucién de acido clorhidrico 5 % en peso. Se bombed la solucion a través de la columna a un ritmo de 3,5 ml/min.
Se tomaron muestras de producto cada 20 minutos y se midi6 el valor de pH de la muestra y el contenido de
magnesio. Tras 20 min. el pH de la muestra de producto era 6,8 y el contenido de magnesio era 4600 ppm. Tras 40
min. la muestra del producto tenia un pH de 0,38 y un contenido de magnesio de 12300 ppm. No se detect6 acido
succinico o succinato en las muestras (limite de deteccién < 0,1 % en peso).

[0084] Este ejemplo muestra que se recupera el magnesio de la resina de intercambio catiénico fuerte en forma de
una solucion de cloruro de magnesio. La solucién de cloruro de magnesio tiene una pureza elevada. No se detecté
acido succinico ni succinato y se preveia que las sales descomponibles que pueden reducir la eficiencia de la fase
de descomposicion térmica fueran eliminadas por la fase de lavado.
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REIVINDICACIONES

1. Método para recuperar acido carboxilico de una mezcla acuosa que contiene carboxilato de magnesio, que
incluye las fases de

- poner la mezcla acuosa en contacto con un intercambiador i6nico acido, formando asi una mezcla de acido
carboxilico y un intercambiador iénico cargado con iones de magnesio; y

- poner el intercambiador iénico cargado con iones de magnesio en contacto con una solucion de acido clorhidrico,
formando asi una solucién de cloruro de magnesio; y

- descomponer térmicamente la solucién de cloruro de magnesio a una temperatura de al menos 300 °C, formando
asi 6xido de magnesio (MgO) y cloruro de hidrégeno (HCI).

2. Método segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores, que comprende ademas

- disolver el HCI en el agua, obteniendo asi un solucion de HCI ; y
- poner el MgO en contacto con el agua, obteniendo asi Mg(OH)2.

3. Método segun la reivindicacion 2, en el cual se recicla la soluciéon de HCI para que sea puesta en contacto con el
intercambiador idnico cargado con iones de magnesio.

4. Método segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 3, en el cual se recicla el MgO y/o el Mg(OH)2 para que sea
usado en un proceso de fermentacion, en particular como un agente neutralizante o precursor del mismo.

5. Método segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en el cual al menos parte de la mezcla de &cido
carboxilico es colocada nuevamente en la mezcla acuosa.

6. Método segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en el cual se lava el intercambiador i6nico cargado
con iones de magnesio con agua antes de ponerlo en contacto con la solucion de acido clorhidrico.

7. Método segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en el cual el intercambiador i6nico &cido es
fuertemente acido y comprende uno o varios grupos de acido sulfénico y/o de acido fosfénico.

8. Método segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en el cual el intercambiador i6nico acido es un
intercambiador i6nico acido sdlido, preferiblemente una resina polimérica de intercambio iénico .

9. Método segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en el cual la fase de intercambio iénico se lleva a
cabo en una columna de intercambio i6nico.

10. Método segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en el cual la fase de intercambio i6nico se lleva a
cabo en un lecho fluidizado o en un lecho mévil simulado de cuentas de resina polimérica de intercambio i6nico .

11. Método segin cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en el cual el intercambiador idnico acido es un
intercambiador i6nico acido liquido.

12. Método segun la reivindicacién 11, en el cual el intercambiador i6nico acido es un compuesto organico que
comprende uno o varios grupos de acido sulfénico y/o de acido fosfonico, donde el compuesto organico comprende
preferiblemente 14 0 mas atomos de carbono, pero igual 0 no menos de 40 atomos de carbono, donde se disuelve
opcionalmente el intercambiador i6nico acido en un solvente hidrofébico.

13. Método segln cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en el cual el acido carboxilico es seleccionado del
grupo que consiste en &cido lactico, &cido succinico, acido propionico, acido 3-hidroxipropiénico, acido
hidroxibutirico, acido citrico, acido fumarico, acido itacénico, acido adipico, acido acrilico, acido levulinico, acido
maleico, acido tereftalico, acido 2,5-furandicarboxilico, acidos lactilicos y acidos grasos.

14. Método segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores, donde al menos 99 % en peso de la mezcla acuosa,
mas preferiblemente al menos 99,9 % en peso de la mezcla acuosa esta en forma liquida o disuelta, con base en el
peso total de la mezcla acuosa.

15. Método segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en el cual el contacto entre la mezcla acuosa y el

intercambiador catidnico acido se lleva a cabo a una temperatura de al menos 40 °C, mas preferiblemente al menos
70 °C, todavia mas preferiblemente al menos 100 °C.
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