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DESCRIPCION
Procedimiento de fabricacion de acido succinico

La invencion se dirige a un procedimiento de fabricacion de acido succinico, en particular acido succinico en forma
cristalina.

El acido succinico, también conocido como acido butanodioico, tiene muchas aplicaciones industriales. Se utiliza,
por ejemplo, en la industria de alimentos y bebidas. También se usa como material de partida para la produccion
de ésteres de succinato, que se pueden usar, por ejemplo, como material de partida para la produccion de
butanodiol, que a su vez se puede usar como mondémero en la fabricacién de plasticos.

Una forma atractiva de fabricar acido succinico es a través de un procedimiento de fermentacion, en el que una
fuente de carbono se fermenta por medio de un microorganismo para formar acido succinico. El liquido en el que
se fermenta la fuente de carbohidratos se denomina caldo de fermentacién o medio de fermentacién. La formacién
de acido succinico durante la fermentacion dara como resultado una disminucion del pH del caldo de fermentacion.
Dado que tal disminucién en el pH puede dafar el procedimiento metabdlico del microorganismo, es una practica
comun agregar un agente neutralizante, es decir, una base, al medio de fermentacion, para mantener el pH en un
intervalo en el que el microorganismo pueda funcionar. Como resultado, el acido succinico producido estara
presente en el medio de fermentacién en forma de una sal de succinato, siendo el catiéon de la sal el cation de la
base afiadida durante la fermentacion.

Para recuperar el acido succinico del caldo de fermentacién después de la fermentacion, se requiere un
procesamiento posterior. En dicho procesamiento, la sal de succinato en el caldo de fermentacién debe convertirse
en acido succinico. Ademas, el acido succinico (o succinato si aun no se ha convertido) debe aislarse del caldo de
fermentaciéon. Dado que un caldo de fermentacion comprende muchos compuestos, incluidas cantidades
significativas de biomasa (como microorganismos) y sal (que se origina del agente neutralizante), la recuperacion
y €l aislamiento del acido succinico pueden ser bastante complejos.

El documento de patente W02013025105 describe un procedimiento para preparar acido succinico, que
comprende las etapas de proporcionar succinato de magnesio, en particular a través de un procedimiento de
fermentacion, acidificar el succinato de magnesio con cloruro de hidrogeno para obtener una soluciéon que
comprende acido succinico y cloruro de magnesio, concentrar la solucién que comprende acido succinico y cloruro
de magnesio, y precipitar acido succinico de la solucion. La solucion de cloruro de magnesio puede someterse a
una etapa de descomposicion térmica para formar cloruro de hidrogeno y 6xido de magnesio, y el cloruro de
hidrégeno se recicla a la etapa de acidificacion.

Se ha encontrado, sin embargo, que el procedimiento como se describe en el documento de patente
WO02013025105 requiere una mejora adicional. Mas especificamente, se ha encontrado que la precipitacion de
acido succinico de la solucion de cloruro de magnesio debe mejorarse. Se ha encontrado que en el procedimiento
del documento de patente WO2013025105 el acido succinico precipita en forma de cristales en forma de aguja,
que son dificiles de aislar. Esto conduce a un producto que es dificil de aislar por filtracion, dificil de lavar y en el
que se puede mejorar el rendimiento y la pureza del producto aislado.

Se ha encontrado que las propiedades del producto del procedimiento descrito en el documento de patente
W02013025105 se pueden resolver por medio del procedimiento de acuerdo con la invencion.

El documento de patente W0O2008010373 divulga un procedimiento para producir acido succinico, que comprende
una etapa para agregar acido sulfurico a una solucién que contiene un succinato de metal alcalino, una etapa para
precipitar y eliminar el cristal de un sulfato de metal alcalino de la solucion, y una etapa de precipitar y recuperar el
cristal de acido succinico. El procedimiento puede comprender ademas una etapa en la que el cristal recuperado
de acido succinico se redisuelve en agua, luego el acido succinico se recristaliza enfriando la solucion resultante
y se recupera. La solucidon que contiene el cristal redisuelto de acido succinico puede tratarse con carbonos
activados después de la redisolucion del cristal de acido succinico en agua y antes de la recuperacion del acido
succinico por recristalizacion.

Por consiguiente, la presente invencion se refiere a un procedimiento para preparar acido succinico que comprende
las etapas de:

- proporcionar una soluciéon acuosa de succinato de magnesio a una etapa de acidificacion, en la que la
solucién de succinato de magnesio se acidifica mediante la adicion de cloruro de hidrégeno, obteniendo asi
una solucidn acuosa que comprende acido succinico y cloruro de magnesio,

- someter una solucion acuosa que comprende acido succinico y cloruro de magnesio derivado de la etapa de
acidificacion a una etapa de tratamiento con carbén activo,

- precipitar acido succinico a partir de una mezcla acuosa que comprende acido succinico y cloruro de
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magnesio resultante de la etapa de tratamiento con carbon activo en una etapa de precipitacion para formar
acido succinico sdlido y una solucién de cloruro de magnesio,

- separar el acido succinico solido de la solucion de cloruro de magnesio,

- someter la solucion de cloruro de magnesio a una descomposicion térmica a una temperatura de al menos
300 °C, descomponiendo asi el cloruro de magnesio en 6xido de magnesio y cloruro de hidrégeno, y

- reciclar el cloruro de hidrégeno generado en la etapa de descomposicion térmica a la etapa de acidificacion.

Se ha encontrado que la provisién de una etapa de tratamiento con carbén activo en la ubicacién especifica
después de la etapa de acidificacion y antes de la etapa de precipitacion conduce a un procedimiento de
precipitacion con propiedades mejoradas. Mas particularmente, se ha descubierto que el procedimiento de acuerdo
con la invencion produce cristales en forma de bloque, en lugar de los cristales en forma de aguja que se forman
en el procedimiento del documento de patente W02013/025105. Los cristales en forma de bloque son mas faciles
de aislar, por ejemplo, por filtracion. Esto resulta en un procesamiento mas facil y un rendimiento mejorado. Los
cristales también son mas faciles de lavar, lo que resulta en un producto final con un contenido de cloro mas bajo.
Los cristales también son mas grandes.

El procedimiento de acuerdo con la invencion se discutira con mayor detalle a continuacion.

El procedimiento de acuerdo con la invencién también se ilustrara con referencia a las Figuras, sin limitarse a las
mismas.

La Figura 1 ilustra una primera realizacion de la presente invencion.
La Figura 2 muestra cristales de acido succinico obtenidos en un procedimiento de acuerdo con la invencion.

La Figura 3 muestra cristales de acido succinico obtenidos en un procedimiento que no corresponde con la
invencion.

En la Figura 1, se proporciona una solucién acuosa de succinato de magnesio a través de la linea (1) al reactor de
acidificacion (2), en el que se pone en contacto con HCI, y se proporciona a través de la linea (3). Se extrae una
solucién acuosa que comprende acido succinico y cloruro de magnesio a través de la linea (4), y se proporciona a
la etapa de tratamiento con carbono (5). La solucion retirada de la etapa de tratamiento de carbono (5) se
proporciona a través de la linea (6) al reactor de precipitacion (7). En el reactor de precipitacion (7) se forma una
suspension de acido succinico solido que se proporciona a través de la linea (8) al separador (9). En el separador
(9) se separa un producto sélido de acido succinico, por ejemplo, por filtracién, y se retira a través de la linea (10).
La solucidon de cloruro de magnesio se retira a través de la linea (11), y se proporciona a la etapa de
descomposicion térmica (12). En la etapa de descomposicion térmica (12), la solucién de cloruro de magnesio se
descompone para formar gas de HCl y MgO sdlido. El MgO sdlido se extrae a través de la linea (13) y, si asi se
desea, puede proporcionarse directamente o después de la conversion en hidroxido de magnesio o carbonato o
bicarbonato de magnesio como base a un reactor de fermentacién (no mostrado), en particular un reactor de
fermentacion en el que el acido succinico se produce por fermentaciéon de una fuente de carbono. El HCI se
proporciona, directamente o después de la disolucion en un liquido acuoso, al reactor de acidificacion (2).

La invenciéon comienza con la provision de una solucidon acuosa de succinato de magnesio a una etapa de
acidificacion.

La solucion acuosa de succinato de magnesio puede derivarse de diversas fuentes. En una realizacion, la solucion
acuosa de succinato de magnesio se deriva de un procedimiento de fermentacion. En dicho procedimiento de
fermentacion, una fuente de carbono se fermenta en un medio de fermentacién por medio de un microorganismo
capaz de producir acido succinico para formar acido succinico, y al menos parte del acido succinico se neutraliza
con una base de magnesio seleccionada a partir de 6xido de magnesio, hidroxido de magnesio, carbonato de
magnesio y bicarbonato de magnesio. Una vez que se ha completado la fermentacion, el medio de fermentacion
que comprende succinato de magnesio disuelto generalmente se sometera a una etapa de eliminacién de biomasa,
por procedimientos conocidos en la técnica. La solucidon de succinato de magnesio resultante se puede
proporcionar como material de partida en el procedimiento de acuerdo con la invencién. Los procedimientos de
fermentacion son conocidos en la técnica, y no requieren de mayor explicacion en la presente memoria.

La solucién de succinato de magnesio proporcionada a la etapa de acidificaciéon generalmente tiene una
concentracion de succinato de magnesio de 5-50% en peso. Dentro de este intervalo, se prefieren concentraciones
mas altas, porque esto resulta en un rendimiento mejorado de acido succinico en la etapa de precipitacion. Por
otro lado, concentraciones mas altas pueden dar como resultado la cristalizacion de succinato de magnesio o un
procedimiento no controlado. La concentracion adecuada de succinato de magnesio también dependera de la
concentracion de HCI. En la practica, se puede preferir una concentracion de succinato de magnesio de 15-50%
en peso, en particular 15-40% en peso. Para concentraciones mas altas puede ser necesario tener la solucién de
succinato de magnesio a una temperatura mas alta para evitar la precipitacion. Por lo tanto, puede preferirse que
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la solucién esté a una temperatura de 20-140 °C, en particular 60-120 °C, mas particularmente 80-120 °C. Como
sera evidente para los expertos en la técnica, cuando la temperatura de la solucién es superior a 100 °C, la solucién
debe estar bajo una presion que sea lo suficientemente alta como para garantizar que la solucion esté en la fase
liquida.

La concentracion de la solucion de succinato de magnesio derivada de un procedimiento de fermentacion
generalmente se encuentra en el intervalo de 1-17% en peso, en particular en el intervalo de 5-14% en peso. Puede
preferirse someter la solucidon de succinato de magnesio antes de la acidificacion a una etapa de concentracion,
en la que el agua se elimina por evaporacion, si asi se desea, a temperatura aumentada y/o presion reducida; de
modo que el intervalo, se obtiene una solucion de succinato de magnesio con una concentracion de succinato de
magnesio en la concentracion deseada.

En la etapa de acidificacion, la solucién de succinato de magnesio se pone en contacto con cloruro de hidrégeno
(HCI). La acidificacion de HCI puede realizarse, por ejemplo, con una solucion acuosa de HCI o gas de HCI. Cuando
se usa una solucién de HCI, preferentemente tiene una concentracion de HCI que es relativamente alta, para evitar
la adiciéon de agua innecesaria al sistema. Por lo tanto, la solucion de HCI comprende preferentemente al menos
5% en peso, mas preferentemente al menos 10% en peso e incluso mas preferentemente al menos 20% en peso
de HCI.

El uso de una corriente de HCI gaseoso también es posible. En una realizacion, la corriente de HCI gaseoso se
deriva de la descomposicion térmica del cloruro de magnesio. Esto se discutira con mayor detalle a continuacion.

La cantidad de HCl afiadida en la etapa de acidificacion se rige por la cantidad necesaria para convertir el succinato
de magnesio en acido succinico. Puede preferirse que la proporcion de la cantidad total de HCI proporcionada al
procedimiento y la cantidad total de succinato de magnesio proporcionada al procedimiento sea tal que exista un
ligero exceso de HCI. Por ejemplo, el exceso de HCI utilizado puede ser tal que la mezcla acuosa final que
comprende acido succinico y cloruro de magnesio tenga un pH 2 o inferior, preferentemente un pH de 1-2.

La temperatura del HCI puede variar dentro de amplios intervalos, por ejemplo, entre 5y 130 °C, dependiendo
también de si el HCI se proporciona en forma gaseosa o en forma de una solucién acuosa. Se pueden preferir
temperaturas mas altas, porque la reaccion de acidificaciéon se lleva a cabo preferentemente a una temperatura
mas alta. Ademas, si el HCI se deriva de la descomposicion térmica del cloruro de magnesio, como se discutira
con mayor detalle a continuacion, tendra por si mismo una temperatura mas alta. Una temperatura adecuada para
el HCI puede estar en el intervalo de 50-120 °C, en particular 70-120 °C.

La etapa de acidificacion puede llevarse a cabo en una sola etapa, o en mas de una etapa, segun se desee.

El producto de la etapa de acidificacion es una solucién acuosa que comprende acido succinico y cloruro de
magnesio.

En el procedimiento de acuerdo con la invencion, se lleva a cabo una etapa de tratamiento de carbono después
de la etapa de acidificacion. Por lo tanto, el tratamiento con carbono se realiza en la solucién acuosa que
comprende acido succinico y cloruro de magnesio como se obtiene después de la etapa de acidificacion
(opcionalmente seguida de una etapa de concentracion), en el que esta solucion preferentemente comprende acido
succinico en una concentracion de al menos 10% en peso., mas preferentemente al menos 15% en peso y cloruro
de magnesio en una concentracion de al menos 10% en peso, mas preferentemente al menos 15% en peso.

Para evitar la interferencia con el tratamiento con carbdn, se requiere que las concentraciones de acido succinico
y cloruro de magnesio en la solucion acuosa sometida al tratamiento con carbon sean tales que estos compuestos
se disuelvan completamente. Esto se puede lograr mediante una seleccién adecuada de la concentracién de acido
succinico, la concentracion de cloruro de magnesio, el pH y la temperatura. No es la intencion de la presente
invencion que la etapa de acidificacion o la etapa de concentracion opcional se lleven a cabo de tal manera que
una cantidad sustancial de acido succinico (una cantidad sustancial sea preferentemente una cantidad de al menos
10% en peso, basada en la cantidad total de acido succinico en la solucion acuosa acidificada y opcionalmente
concentrada que comprende acido succinico y cloruro de magnesio) se precipite después de lo cual los cristales
precipitados, ya sea directamente o después de haber sido separados primero del liquido, se vuelvan a disolver
(por ejemplo, por adiciéon de un diluyente como, por ejemplo, agua) y luego se tratan con carbono. En este contexto,
se prefiere particularmente que, controlando los parametros del procedimiento tales como la concentracion de
cloruro de magnesio, la concentracion de acido succinico, el pH y la temperatura, la acidificacién y la etapa de
concentracion opcional posterior se lleven a cabo de tal manera que, como maximo 5% en peso, mas
preferentemente como maximo 1% en peso e incluso mas preferentemente como maximo 0,1% en peso del acido
succinico se precipite a partir de la solucion acidificada y opcionalmente concentrada antes de realizar el
tratamiento con carbono, estas cantidades de nuevo se basan sobre la cantidad total de acido succinico en la
solucién acuosa acidificada y opcionalmente concentrada que comprende acido succinico y cloruro de magnesio.
De acuerdo con una realizacién particularmente preferente del procedimiento de acuerdo con la presente
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invencion, la acidificacion y la etapa de concentracion opcional posterior se llevan a cabo de tal manera que casi
ningun acido succinico se precipita en absoluto a partir de la solucion acidificada y opcionalmente concentrada
antes de realizar el tratamiento con carbon.

En una realizacion, la solucién obtenida de la etapa de acidificacion (u opcionalmente la solucion que se obtiene a
partir de la misma después de una etapa de concentracion posterior), que se somete al tratamiento con carbono,
tiene una concentracion de acido succinico de al menos 10% en peso, en particular al menos 15% en peso.
También se pueden aplicar concentraciones mas altas, por ejemplo, al menos 18% en peso, cuando se usan
temperaturas elevadas, por ejemplo, al menos 60 °C, en particular al menos 75 °C, o incluso al menos 85 °C. Para
concentraciones aun mas altas, por ejemplo, al menos 20% en peso, pueden requerirse temperaturas ain mas
altas, por ejemplo, al menos 90 °C, o al menos 100 °C. Cuando se trabaja por encima de 100 °C, sera necesario
trabajar bajo presion para garantizar que la solucion se encuentre en la fase liquida. Como temperatura maxima
se puede mencionar un valor de 180 °C. El limite superior para la concentracién de acido succinico dependera de
la temperatura, el pH y la concentracion de cloruro de magnesio de la solucién. Como maximo general, se puede
mencionar un valor de 25% en peso. Esta dentro del alcance de la persona experta en la técnica el seleccionar
una concentracion adecuada de acido succinico.

La concentracion de cloruro de magnesio de la mezcla acuosa generalmente se encuentra en el intervalo de 10-
25% en peso, mas particularmente 15-25% en peso, dependiendo de las concentraciones de succinato de
magnesio en la solucidon previa. Dado que el cloruro de magnesio tiene una solubilidad relativamente alta, la
concentracion de cloruro de magnesio es menos critica que la concentracion de acido succinico.

La solucion generalmente tiene un pH inferior a 2, en particular entre 1y 2.

Si se desea, se puede llevar a cabo una etapa de concentraciéon en la soluciéon acuosa que comprende acido
succinico y cloruro de magnesio después de la etapa de acidificacion y antes del tratamiento con carbén, siempre
que se cumplan los requisitos anteriores en cuanto a la solubilidad del acido succinico y cloruro de magnesio
durante la etapa de tratamiento de carbono. La etapa de concentracion puede llevarse a cabo mediante
procedimientos conocidos en la técnica, y generalmente implicara la eliminacion de agua a presion elevada y/o
temperatura reducida.

Se ha encontrado que el rendimiento del tratamiento con carbono en esta ubicacién particular en el procedimiento
resulta en propiedades mejoradas del acido succinico sélido, en particular con una estructura cristalina mejorada.

El tratamiento con carbdn puede llevarse a cabo poniendo en contacto el producto de la etapa de acidificacion,
después de una etapa de concentracién adicional, con carbén activo. Esto puede llevarse a cabo mediante
procedimientos conocidos en la técnica, por ejemplo, haciendo pasar la solucién a través de una columna que
comprende carbon activo, o agregando carbén activo a la solucion y mezclandolo a través del medio seguido de
su eliminacion, por ejemplo, por filtracion, o por otros procedimientos adecuados. El tiempo de contacto puede
variar dentro de amplios intervalos. Se encuentra, por ejemplo, en el intervalo de 1 minuto a 24 horas, en particular
de 10 minutos a 3 horas, mas especificamente de 60 minutos a 150 minutos.

La temperatura a la que se lleva a cabo el tratamiento con carbén no es critica, siempre que sea lo suficientemente
alta como para que el acido succinico no precipite de la solucién. Esto también dependera de la concentraciéon de
acido succinico. La temperatura puede ser adecuada en el intervalo de 5-150 °C, en particular en el intervalo de
20-130 °C, mas particularmente en el intervalo de 50-120 °C.

La cantidad de carbono puede variar dentro de amplios intervalos, por ejemplo, entre 0,01 y 10 gramos de carbono
por litro de solucion acuosa a tratar, mas particularmente entre 0,1 y 2 gramos de carbono por litro de solucion
acuosa a tratar.

El carbono utilizado en el tratamiento de carbono es carbén activado. El carbdn activado puede estar en forma de
particulas, por ejemplo, con un diametro de 0,2-3 mm. También puede estar en forma de polvo.

El carbon activado es bien conocido en la técnica, estda disponible comercialmente y no requiere de mayor
explicacién en la presente memoria.

La etapa de tratamiento de carbono genera una solucién acuosa que comprende acido succinico y cloruro de
magnesio, que se proporciona a una etapa de precipitacion.

Si se desea, se puede llevar a cabo una etapa de concentracion después del tratamiento con carbon y antes de la
etapa de concentracion, generalmente mediante la eliminacion del agua por evaporacion. Una concentracion mas
alta de acido succinico en la solucién aumentara la eficiencia de la precipitacién de acido succinico.

Puede ser que durante la etapa de concentracion algo de acido succinico ya esté precipitado. Esto no interfiere
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con la etapa de precipitacion adicional. La cantidad de agua eliminada en la etapa de concentracion debe
seleccionarse de manera que no precipite cloruro de magnesio. Sin embargo, debido a la alta solubilidad del cloruro
de magnesio, esto puede evitarse facilmente.

El producto proporcionado a la etapa de precipitacion puede ser, por lo tanto, una solucién acuosa en la que el
acido succinico y el cloruro de magnesio estan en estado disuelto. También puede ser una suspensién acuosa que
comprende cloruro de magnesio en estado disuelto y acido succinico que esta parcialmente en estado disuelto y
parcialmente en estado soélido. En la presente memoria descriptiva, el término mezcla acuosa pretende abarcar
tanto la solucién como la suspension.

Se puede preferir que la mezcla acuosa proporcionada a la etapa de precipitacion tenga una concentracion de
acido succinico de al menos 15% en peso, en particular al menos 18% en peso, mas particularmente al menos
20% en peso. Las concentraciones mas altas de acido succinico son ventajosas porque dan como resultado un
mayor rendimiento de acido succinico en la etapa de precipitacion. Como maximo general, se puede mencionar
un valor de 30% en peso. Las concentraciones superiores al 30% en peso son dificiles de obtener. Se puede
preferir que la concentracion de acido succinico sea como maximo del 25% en peso.

La concentracion de cloruro de magnesio de la mezcla acuosa generalmente se encuentra en el intervalo de 10-
25% en peso, mas particularmente 15-25% en peso, dependiendo de las concentraciones de succinato de
magnesio en la solucién previa.

Como se indico anteriormente, la mezcla generalmente tiene un pH inferior a 2, en particular entre 1y 2.

En la etapa de precipitacion, el acido succinico se precipita de la solucién, dando como resultado la formacién de
acido succinico en forma sélida, que puede separarse de la solucién de cloruro de magnesio.

En la etapa de precipitacion, el acido succinico se precipita a partir de la mezcla acuosa mediante procedimientos
conocidos en la técnica, que incluyen la disminucién de la temperatura de la mezcla, por ejemplo, mediante
cristalizacion de enfriamiento natural, cristalizacién de enfriamiento controlado o cristalizacién de enfriamiento
rapido, eliminacién de agua de la mezcla para aumentar la concentracion de acido succinico y agregar un
antisolvente. La Ultima realizacién puede ser menos preferente porque abarca la adicion de componentes
adicionales al sistema.

En una realizacion, en la que la mezcla acuosa ya contiene algo de acido succinico en forma sélida generado
durante la etapa de precipitacién, puede ser ventajoso aumentar primero la temperatura de la mezcla a un valor
en el que todo el acido succinico esté presente en solucion, y luego disminuye la temperatura para iniciar la
cristalizacion del acido succinico. En una realizacion, la soluciéon a partir de la cual se debe precipitar el acido
succinico se enfria desde una temperatura de al menos 35 °C a una temperatura inferior a 30 °C, preferentemente
desde una temperatura de al menos 40 °C a una temperatura inferior a 25 °C. Las diferencias de temperatura mas
altas permiten aumentar el rendimiento del precipitado de acido succinico.

El acido succinico precipitado se puede separar de la solucion de cloruro de magnesio mediante procedimientos
conocidos en la técnica. Los procedimientos adecuados incluyen técnicas de filtracion, que también incluyen
filtracién por membrana, técnicas de sedimentacion, técnicas basadas en separacion por gravedad, tales como
decantacion, y técnicas que comprenden una etapa de centrifugacion. También se pueden utilizar combinaciones
de varios procedimientos, por ejemplo, centrifugacion seguida de decantacion.

Como se indicé anteriormente, los cristales obtenidos mediante el procedimiento de acuerdo con la invencion
tienen una forma de bloque regular, que les permite separarse por filtracion y lavarse con facilidad. Ademas, los
cristales obtenidos por el procedimiento de acuerdo con la invencién se pueden lavar a un contenido de cloruro
mucho mas bajo que los cristales en forma de aguja que se obtienen usando el procedimiento del documento de
patente W0O2013/025105.

La solucién de cloruro de magnesio resultante de la etapa de separacion puede procesarse segun se desee. En
una realizacion, si todavia quedan cantidades significativas de acido succinico en la soluciéon de cloruro de
magnesio, se pueden llevar a cabo una o mas etapas adicionales de precipitacion de acido succinico, seguida de
una o mas etapas de separacion adicionales. Estas etapas pueden llevarse a cabo de la manera discutida
anteriormente.

La solucion de cloruro de magnesio derivada de la etapa de separacion del acido succinico solido de la solucion
de cloruro de magnesio se proporciona a una etapa de descomposicién térmica. En la etapa de descomposicion
térmica, el cloruro de magnesio se descompone a una temperatura de al menos 300 °C, en particular en el intervalo
de 350 a 600 °C en presencia de agua para formar 6xido de magnesio en forma sélida y cloruro de hidrogeno en
forma gaseosa. Los procedimientos de descomposicion térmica adecuados son conocidos en la técnica y no
requieren de mayor explicacion en la presente memoria. Estos se divulgan, por ejemplo, en los documentos de
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patente WO2013/025105, WO2015/00956, y en la solicitud PCT no publicada previamente PCT/EP2015/056895.

El cloruro de hidrégeno generado en la etapa de descomposicién térmica se recicla a la etapa de acidificacion. El
HCI se puede proporcionar en forma gaseosa o después de la disolucion en agua para formar una solucién acuosa
de HCI.

En una realizacién, la soluciéon acuosa inicial de succinato de magnesio se deriva de un procedimiento de
fermentacién. En dicho procedimiento de fermentacién, una fuente de carbono se fermenta en un medio de
fermentacion por medio de un microorganismo capaz de producir acido succinico para formar acido succinico,
mientras se neutraliza al menos parte del acido succinico con una base de magnesio seleccionada de 6xido de
magnesio, hidréxido de magnesio, carbonato de magnesio y bicarbonato de magnesio. Una vez que se ha
completado la fermentacion, el medio de fermentacion que comprende succinato de magnesio disuelto
generalmente se sometera a una etapa de eliminacion de biomasa, por procedimientos conocidos en la técnica.
La solucion de succinato de magnesio resultante puede proporcionarse como material de partida en el
procedimiento de acuerdo con la invencion, ya sea después de haber sido sometida, o no, a una etapa de
concentracion para eliminar el agua.

Los procedimientos de fermentacion son conocidos en la técnica, y no requieren de mayor explicacion en la
presente memoria.

Ademas del HCI, la etapa de descomposicién térmica también genera 6xido de magnesio. Este se puede procesar
segun se desee. En una realizacion, el éxido de magnesio generado en la etapa de descomposicion térmica se
proporciona como agente neutralizante para un procedimiento de fermentaciéon que genera acido succinico,
directamente o después de la conversion en hidroxido de magnesio, carbonato de magnesio o bicarbonato de
magnesio.

En una realizacion, la presente invencion se refiere a un procedimiento integrado que comprende las etapas de:

- someter una fuente de carbono a una etapa de fermentacion para formar acido succinico, cuya etapa de
fermentacién comprende las etapas de fermentar una fuente de carbono por medio de un microorganismo
capaz de producir acido succinico en un caldo de fermentacion para formar acido succinico y neutralizar al
menos parte del acido succinico agregando una base de magnesio seleccionada entre 6xido de magnesio,
hidréxido de magnesio, carbonato de magnesio y bicarbonato de magnesio, obteniendo asi una solucién de
succinato de magnesio,

- proporcionar la solucion acuosa de succinato de magnesio, opcionalmente después de una etapa de
eliminaciéon de biomasa y/o una etapa de concentracion, a una etapa de acidificacion, en la que la solucion
de succinato de magnesio se acidifica mediante la adicion de cloruro de hidrégeno, obteniendo asi una
solucién acuosa que comprende acido succinico y cloruro de magnesio,

- someter una solucion acuosa que comprende acido succinico y cloruro de magnesio derivado de la etapa de
acidificacion a una etapa de tratamiento con carbén activo,

- precipitar acido succinico a partir de una mezcla acuosa que comprende acido succinico y cloruro de
magnesio resultante de la etapa de tratamiento con carbon activo en una etapa de precipitacion para formar
acido succinico sélido y una solucion de cloruro de magnesio,

- separar el acido succinico sélido de la solucién de cloruro de magnesio,

- someter la solucion de cloruro de magnesio a una descomposicion térmica a una temperatura de al menos
300 °C, descomponiendo asi el cloruro de magnesio en 6xido de magnesio y cloruro de hidrégeno, y

- reciclar el cloruro de hidrégeno generado en la etapa de descomposicion térmica a la etapa de acidificacion,
y opcionalmente

- proporcionar el 6xido de magnesio como agente neutralizante para la etapa de fermentacion, como tal o
después de la conversion en hidréoxido de magnesio, carbonato de magnesio o bicarbonato de magnesio,

Las diversas etapas del procedimiento de acuerdo con esta realizacién de la invencion pueden llevarse a cabo
como se describié con mayor detalle anteriormente.

Sera evidente para la persona experta en la técnica que los diversos aspectos de la presente invencién, que se
describieron anteriormente en diferentes parrafos, pueden combinarse, a menos que sean mutuamente
excluyentes.

La invencidon y ciertas realizaciones de las invenciones se ilustran mediante los siguientes ejemplos y/o
realizaciones, sin limitarse a los mismos.

Ejemplo 1

Ejemplo 1a: procedimiento de acuerdo con la invencion



10

15

20

25

30

ES 2755705 T3

Una solucion acuosa de succinato de magnesio con una concentracion de succinato de magnesio del 22,5% en
peso se acidificd mediante la adicion de HCI. Se proporcioné HCI en forma de un gas que contiene HCI. La corriente
de gas de HCI se derivd a partir de una etapa de descomposicion térmica en la que una solucién de cloruro de
magnesio derivada de una etapa de precipitacion con succinato se sometié a una etapa de descomposicion
térmica. La cantidad de HCI se seleccion6 de manera que el pH de la solucién acuosa resultante fuera de 1,1. La
solucion acidificada resultante tenia una concentracion de acido succinico de 19% en peso y una concentracion
de cloruro de magnesio de 14% en peso. La solucion tenia una temperatura de 92 °C.

La solucién acuosa se sometié a un tratamiento con carbén proporcionandola a una columna llena de carbdn
activo, a un flujo de 1 volumen de lecho por hora.

La solucién acuosa derivada del tratamiento con carbdn se sometié a una etapa de precipitacion en la que la
solucion se dejo enfriar a temperatura ambiente, sin enfriamiento adicional, mientras se agitaba con un agitador
magneético.

El acido succinico precipitado se eliminé por filtracion. La Figura 2 es una microfotografia (grado de ampliacion de
50x) de los cristales de acido succinico obtenidos.

Como se puede apreciar en la Figura 2, los cristales obtenidos por el procedimiento de acuerdo con la invencion
tienen una estructura regular en forma de caja. Se pueden aislar facilmente por filtraciéon y lavar para lograr una
alta pureza.

Ejemplo 1b: procedimiento comparativo
Se repitid el Ejemplo 1a, excepto que no se llevé a cabo tratamiento con carbén entre la etapa de acidificacion y
la etapa de precipitacion. La Figura 3 es una microfotografia (grado de ampliacién de 10x) de los cristales de acido

succinico obtenidos.

Como se puede apreciar en la Figura 3, los cristales obtenidos por este procedimiento comparativo tienen una
estructura muy fina en forma de aguja. Esto los hace dificiles de aislar y lavar.
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REIVINDICACIONES
Procedimiento de preparacion de acido succinico que comprende las etapas de:

- proporcionar una solucién acuosa de succinato de magnesio a una etapa de acidificacion, en la que la
solucion de succinato de magnesio se acidifica mediante la adicion de cloruro de hidrégeno, obteniendo
asi una solucion acuosa que comprende acido succinico y cloruro de magnesio,

- someter una solucién acuosa que comprende acido succinico y cloruro de magnesio derivado de la
etapa de acidificacién a una etapa de tratamiento con carbén activo,

- precipitar acido succinico a partir de una mezcla acuosa que comprende acido succinico y cloruro de
magnesio resultante de la etapa de tratamiento con carbén activo en una etapa de precipitacion para
formar acido succinico solido y una solucién de cloruro de magnesio,

- separar el acido succinico solido de la solucién de cloruro de magnesio,

- someter la solucién de cloruro de magnesio a una descomposicion térmica a una temperatura de al
menos 300 °C, descomponiendo asi el cloruro de magnesio en 6xido de magnesio y cloruro de
hidrégeno, y

- reciclar el cloruro de hidrégeno generado en la etapa de descomposicion térmica a la etapa de
acidificacion.

Procedimiento integrado que comprende las etapas de:
- someter una fuente de carbono a una etapa de fermentacion para formar acido succinico, cuya etapa
de fermentacién comprende las etapas de fermentar una fuente de carbono por medio de un
microorganismo capaz de producir acido succinico en un caldo de fermentacioén para formar acido
succinico y neutralizar al menos parte del acido succinico agregando una base de magnesio
seleccionada entre 6xido de magnesio, hidréxido de magnesio, carbonato de magnesio y bicarbonato
de magnesio, obteniendo asi una solucién de succinato de magnesio,
- proporcionar la solucién acuosa de succinato de magnesio, opcionalmente después de una etapa de
eliminacion de biomasa y/o una etapa de concentracion, a una etapa de acidificacion, en la que la
solucioén de succinato de magnesio se acidifica mediante la adicion de cloruro de hidrégeno, obteniendo
asi una solucion acuosa que comprende acido succinico y magnesio cloruro,
- someter una solucién acuosa que comprende acido succinico y cloruro de magnesio derivado de la
etapa de acidificacién a una etapa de tratamiento con carbén activo,
- precipitar acido succinico a partir de una mezcla acuosa que comprende acido succinico y cloruro de
magnesio resultante de la etapa de tratamiento con carbén activo en una etapa de precipitacion para
formar acido succinico sélido y una solucién de cloruro de magnesio,
- separar el acido succinico solido de la solucién de cloruro de magnesio,
- someter la solucién de cloruro de magnesio a una descomposicion térmica a una temperatura de al
menos 300 °C, descomponiendo asi el cloruro de magnesio en 6xido de magnesio y cloruro de
hidrégeno, y
- reciclar el cloruro de hidrégeno generado en la etapa de descomposicion térmica a la etapa de
acidificacion.

Procedimiento de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones precedentes, en el que la solucion de
succinato de magnesio proporcionada a la etapa de acidificacion tiene una concentracion de succinato de
magnesio de 5-50% en peso, en particular de 15-40% en peso.

Procedimiento de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones precedentes, en el que la etapa de
acidificacion se lleva a cabo a un pH entre 1y 2.

Procedimiento de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones precedentes, en el que la soluciéon
sometida al tratamiento con carbén tiene una concentraciéon de acido succinico de al menos 10% en peso,
en particular al menos 15% en peso.

Procedimiento de acuerdo con la reivindicacion 5, en el que la concentracion de acido succinico es al menos
18% en peso a una temperatura de al menos 60 °C, en particular al menos 75 °C, o incluso al menos 85 °C.

Procedimiento de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones precedentes, en el que el tratamiento

con carbon activo se lleva a cabo haciendo pasar la solucién a través de una columna que comprende carbén

activo, o agregando carboén activo a la soluciéon y mezclandolo a través del medio seguido de su eliminacion,
por ejemplo, por filtracién.

Procedimiento de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones precedentes, en el que el tiempo de
contacto durante el tratamiento con carbén activo se encuentra en el intervalo de 1 minuto a 24 horas, en
particular de 10 minutos a 3 horas, mas especificamente de 60 minutos a 150 minutos.

Procedimiento de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones precedentes, en el que el tratamiento
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con carbén activo se lleva a cabo a una temperatura de 50-120 °C.
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Fig. 2
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Fig. 3
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