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insoluble impurities using filters; recovering the organic solvent by evaporating the solution; mixing the concentrated extract of
ferulic acid with water to pre-crystallise the water-soluble impurities; evaporating the mixture to eliminate the remaining organic
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(57) Resumen: Métodos para purificar acido fertlico y/o saldes del mismo, tanto en estado s6lido como en solucion, dichos métodos
comprenden: disolver el acido fertilico, con un solvente organico selectivo; recuperar y separar la solucién de las impurezas
Insolubles con filtros; recuperar el solvente organico evaporando la solucidén; mezclar con agua el extracto concentrado de acido
fertlico para pre-cristalizar las impurezas hidrosolubles; evaporar la mezcla para eliminar el remanente de solvente organico;
concentrar la mezcla sin solvente en un evaporador; enfriar la mezcla a 40° C; reposar la mezcla concentrada durante de 1 h, para
separar por sedimentacién las impurezas insolubles en agua; recalentar la mezcla libre de impurezas a 70° C; purificar la mezcla a
través de una resina sintética; traspasar la mezcla purificada a un recipiente cristalizador para cristlizar el acido ferulico; remover las
aguas madres de cristalizacién del precipitado de acido ferulico; secar el acido fertilico.
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METODO PARA PURIFICAR ACIDO FERULICO ¥/0 SALES DEL MISMO

CAMPO TECNICO DE LA INVENCION

La presente invencidn se relaciona con el campo técnico de la
gquimica, alimenticia, cosmetologia v farmacéutica, preferentemente;
ya dque proporciona un método para la purificacidn de acido ferxridlico
v/o sales del mismo; asi como también proporclona un dcido ferdlico
v/o sales del mismo, obtenidos por dicho método, el cual puede ser
4tril en la elaboracidén de un producto relacionade c¢on las
industrias de la quimica, alimenticia, cosmetologia y farmacéutica,

por citar algunas.

ANTECEDENTES DE LA INVENCION

El dcido fertlico es un compuesto muy abundante en la naturaleza al
ser un componente de la pared celular de muchas especies vegetales
como el arvoz, malz, remolacha azucarera entre otras. Sin embargo,
no se encuentra en forma libre, sine formando enlaces glicosidicos
con las cadenas de carbohidratos de la pared celular, por lo cual
para su liberacidn se recurren a métodos hidroliticos ya sean estos
enzimdticos o alealines. Por ejemple, en el documento de patente
US6143543 se describe un método enzimético para la obtencidén de

dcido fertlico libre.

El documento de patente US5H288802 divulga en su ejemplo 1, lineas
50 a la 68, gue el Acido fertlico crude cobtenido fue disuelto en
agua caliente de 90 a 100 “C, seguido de un enfriamiento, para una

re-cristalizacidn, con el fin de obtener &dcido fertlico-trans puro,

También de menciona que la pureza de dicho dcido ferflico as de un
99.9% %. Sin embargo, uno de los inconveniente gue presenta este
procedimiente es gque dependiendo del origen del &acido feralico
{arroz v sus derivados, maiz, trige, v otras fuentes naturales)
junte con en éste, se encuentran contaminantes que también son

solubles en agua como son algunos polisacidridos, hemicelulosas y
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ligninas, vy gque al ser disueltos en agua, recristalizan Junto con

el &cido ferdlico y no permiten alcanzar niveles de pureza altos.

Por su parte, la solicitud de patente WO2004/110%875 divulga un
proceso para la recuperacidn y purificacidn del acido feritlico va
en su forma libre a partir de lasz aguas de cocimientoe del maiz
conocidas como nejayote resultantes de la industria del nixtamal,
Sin embargo, con respecto a la purificaciédn, solamente se limita a
describir gue el &cido ferdlico crudo puede sexr purificado por re-
cristalizacidn, disminuyende gradualmente la polaridad de una
solucidn concentrada del misme en acetato de etilo por adicidn de
solventes organicos de baija polaridad come cloruro de metilc v

hexano, o por disminucidn del pH de una solucidn acuosa alcalina.

El documento de patente (CN1621402 se refiere a la preparacidn de
&dcido ferdlico y procesc de purificacidn a partir de material
medicinal chino. El procesc tecnoldégico incluye los  pasos
siguientes: triturar ILigusticum chino, angélica o rizoma de
Chuanxiong, en polve fino; hacer una extraccidn de reflujo con éter
etilico y metancl solvente, a pH de 3~5, para obtener un extracto
liguido y la recuperacidén de disolvente; lavar con disolvente
metanol y agua; filtrar para obtener un filtrado vy recuperacidén del
disclvente para obtener una scolucidn concentrada; v S8CRY Y
congelar al vacio para obtener sl producto acide ferulico pure. EL
producto obtenidec tiene una pureza superior al 9%90% y el rendimiento
de mas del 65%. El problema de este método es la utilizacidn de
solventes toéxicos, como el metanol vy éter etilico, mismos que no
son  permitidos por la industria alimenticia, vy pueden quedar

remanentes en &1 producto final.

El documento CN101811858 da a conocer un proceso para la separacidn
v la extraccidn de acido ferllico natural, con un contenido mayor a
98 %, & partir de los residuos del procssamisnto del aceiife de
salvado de arroz. Bl procedimiento comprende las sigulentes etapas:

lavar con alcohol; saponificar vy filtrar; acidificar y filtrarx;
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B
disclver con alcohol v filtrar; refinar con una resina de

intercambioco 1dnico; deccolorar:; concentrar; bombear y filtrar; v
secar al wvacio para obtener un polvo blanco con un contenido de
dcido fertlico natural mayor a 98 2. Pero los inconvenientes son;
21 uvso de resinas de intercambic aniédnicas fuertemente bésicas para
purificacidn, en las cuales se presentan mermas de producto entre
el 20 v 50 % debideo a la selectividad guimica de las mismas hacia
el &cido ferdlico, que ocasiona una retencidn del producto que no

puede ser recuperada, afectando la economia del proceso.

Por lo tanto, en el estado de la técnica no se evidencia una
metodologia eficaz para la purificacidn de &acido ferilico yv/o sales
del mismo. Es por ello gue se desarroclld un métoedo para purificar
dcido ferdlico vy/o sales del mismo, el <cual se describe &

continuacidén.

OBJETC DE LA INVENCION

Un cbietc de la presente invencidn es un métodoe para purificar
dcido fertlico y/o sales del mismo, el cual fue extraidoe por algln
método de extraccidn, con un pureza inferior a un 80 % y estd en

estado sdblido.

Un objeto méds de la presente invencidn es un método para purificar
dcldo fertlico y/o sales del mismo, el cuval fue extraido per algin
métods de extraccidén, con un pureza inferior a un 90 % vy estd en

solucién.

Otro objeto més de la presente invencidn es el acide ferulico v/io
sales del misme, purificado por cualguier de la métodos de

purificacidén de la presente invencidn.

La Iinvencidn tamblién tiene como objete aportar un &cido ferulico

Q

y/o sales del mismo, con una pureza de un 98 a 29.9 %,
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BREVE DESCRIPCION DE LAS FIGURAS

La Figura 1 es un diagrama de flujo de un método para purificarx

2

dcide ferulico vy/o sales del mismos, de la presente
invencién, donde el &cido ferdlico v/o sales del mismo

estan en un estado sélido y tienen una pureza de un 60

o

DESCRIPCTION DETALLADA DE LA INVENCION

Algunas definiciones;:

Con el término &cido fertlico, nos referimos, tant al &cido

ferilico en si y a todas sus sales del mismo.

Con el término pre-cristalizacidn nos referimos a una cristalizan

primerc de clertas impurezas, antes que el acido ferdlico.

Los detalles caracteristicos de la presente invencidn se muestran
claramente en la siguiente descripeidn, figura y sjemplos que se
acompafian, los cuales ilustran una de las posibles realizaciones de
la invencidn, por lo que de ninguna manera, deben ser considerados

como una limitante para dicha invencidn.

El método para purificar &cido ferdlico y/o sales del mismo de la
presente invencidn, preferentemente, inicia a partir acido feridlico
vy sales del mismo, va extraidos, por algin método de extraccidn;
perc dicho &cido fertliceo v/o sales del misme, tiene un pureza gue
no supera un 90 %. Dichos métodos pueden proporcionar 21 Acido

-

ferdlico y/o sus sales, en un estado sélido o en solucién.

Cuando el &cido fertlico y/o sus sales se encuentran en estado

a

pnt

sbélido, el procesc de la presente invencidn inicia con
disclucidén total del A&cido ferdlico en tangues agitados, donde

dicha disolucidn puede zer con un solvente organico selective, pox
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ejemplo, acetato de etilo. Donde el extracto que contiene &acido

ferdlicoe y/o sales del mismo, se concentra hasta su saturacidn.
Procediendo después a recuperar la solucidén y hacer uma primera

eliminacidn de las impurezas, con la ayuda de filtros.

Después se recupera parte del solvente selectivo, sometiendo la
solucidén a evaporacidn y después someter el sclvente organico a
destilacidén con un eguipo que permita recuperarlc para ser
reutilizado en otras extracciones. Por ejemplo puede ser un
evaporador de vacio que permita la recuperacidn del soclvente
organico selectivo, a una temperatura de 30 a 60 °C, con un vacio

de 400 a 700 mm de Hg,

Mezclar con agua el extracto concentrade de &acide fexdlico vy/o
sales, de la etapa anterxior, en una relacidén 1:1, para pre-

cristalizar las impurezas solubles en agua.

A esta mezcla se le elimina el remanente de solvente orgénico, por

medic de evaporacidn, a una temperatura de 60 °C aproximadamente.

Una vez que la mezcla estd libre de solvente, se concentra en un
evaporador a una temperatura de 30 a 60 °C, con un vacio de 400 a
700 mm de Hg, a la mitad de su volumen, para después enfriarla a 40
°C y se deja en reposo 1 h para separar por sedimentacidén las

impurezas insolubles.

La mezcla libre de impurezas insolubles se recalienta a 70 °C, para
después ser pasada & través de una resina sintética de
purificacidn, por ejemplo, FSDVB (resinas poliestirénicas de

divinil benceno)}.

Después continua la cristalizacién del &cido ferflico y/o sales del
mismo, para eilos, la mezcla resultante se traspasa a un recipiente

cristalizador con chagueta de enfriamiento; donde el acide fertlico
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o e
v/o sales del mismo, cristalizan después de 4 h de reposo, a una

temperatura de 15 °C, con una pureza del %3 al 98%.9 %.

Posteriormente, extraer el precipitado de A&cido feridlico y/o sus

al

923
{0
1)

del mismo, para separario de las aguas madres de
cristalizacidn, lo cual puede hacerse por medio de centrifugacidn.
Las aquas madres de cristalizacidn recuperadas, son reutilizadas en

cristalizaciones posteriores.

El Acido fertlice v/o sales del misme, purificados, se secan en un
aquipo de secado de bandedjas con vacic y atmdsfera inerte durante 2

h, hasta lograr una humedad menor al 1 %, preferentemente.

El 4cido fertlico y/o sales del mismo, se tamizan y empacan, de la

manera convencional.

Cabe seflalar que cuande el Acido fertlico v/o =ales del mismos
fueron extraidos vy estédn en solucidn, no se requiere iniciar el
método con una disclucidén con un solvente orgénice, como sucede
cuande el 4cido ferdlico y/o sales del mismo estédn en estado
sélido. Bs por ello que la presente invencidn hace alusidén a dos
métodos para purificacidén de Acido ferilico v/o sales del mismo,

dependiendo de su estado al iniciar la purificacién.

De esta manera, con los métodos antes descritos, se obtiene un
dcido fertlico y/o sales del mismo, con una pureza desde un 98 a

892.9 %; el cual forma parte del alcance de la presente invencidn.

Bl &cido ferulico y/o sales del mismo, pueden ser vuvtilizados para
un sinfin de productos, tales COmo alimentos; cosméticos,
medicamentos, entre otros. Por Lo gque también estos productos que
contengan el &cidoe ferdlico y/fo sus sales, obtenidos por el
presente método, son parte de la proteccidn de la presente
invencidn.

Ejempleo Gnico
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El siguiente ejemplo ilustra una de las modalidades preferentes de

realizacidn de la presente invencidn, apoyindose con la Figura 1.

Ejempleo 1. Purificacidén de &cido ferdlico y/o sales del mismo, a
partir de un A&cido fexdlico y/c sales del wmismo, vya

extraido en estado sélido.

En un tangue agitado de 700 L, se disolvieron 25 kg de &acide
fertlico v/o sales del mismo, el cual tenia una pureza de un 60 %,
para lo cual se utilizaron 500 L de acetato de etilo, para lograr
una disolucién total del &cido ferdtlico v/ /o sales del misme, La
solucidn se recuperd vy se separd de las impurezas insolubles con la
ayuda de filtros vy se sometid a evaporacidn en un evaporador de
vacio que permita la recuperacidén del acetato de etilo, a una
temperatura de 30 a 60 °C, con un wvacic de 400 a 700 mm de Hg. E1

acetato de etilo recuperado se reutiliza en otras extracciones.

El extracto concentrado de &dcido ferulico y/o sales del mismo fue
de 250 L vy se mezcld con 250 1 de agua, para pre-cristalizar las
impurezas solubles en agua. Con este fin, la mezcla se sometid a
evaporacidén para eliminar el remanente del solvente orgénico, a una

temperatura de 60 °C.

Una verzr gue la mezcla estuve libre de solvente, se concentrd en un
evaporador hasta alcanzar un volumen final de 200 L, para después
enfriarla a 40 °C y se deld en reposo por una hora para separar por

saedimentacidén las impurezas insolubles en agua.

La mezcla libre de impurezas se recalentd a 70 °C para después ser
pasada a través de la resina sintética de purificacidn, PSDVB

(resinas poliestirénicas de divinil benceno).

Posteriormente, la mezcla libre de impurezas se traspasd a un

recipiente coristalizador con chagueta de enfriamiento; donde el
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dcido ferdtlico y/o sales del mismo, cristalizaron después de 4 h de

reposo a una temperatura de 15 °C, con una pureza de un 988 3.

Las aguas madres de c¢ristalizacidén se removieron del precipitado
del &cido fertlico vy/o sus sales, por medic de centrifugacidn a
1000 rpm, durante 20 minutos. Las aguas madres de cristalizacidn

recuperadas, fueron reutilizadas en cristalizaciones posteriores.

£l dcide ferdlico v/o sales del mismo, purificados, se ssecaron en
un equipo de secado de bandejas con vacic y atmésfera inerte,

durante 2 h, hasta lograr una humedad menor al 1 %,

El 4cido fertlice y/o szales del mismo, obtenido, tuvo una pureza de
un 898 % v se recuperaron 17.5 kg, logrando un rendimiento global

del procesc del 70 %.

El dcido fertlico y/o sales del mismo, se tamizarcon y empacaron, de

la manera convencional.
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REIVINDICACIONES

Un método para purificar acido ferdlico v/o sales del mismo,
donde el &cido ferdlico y/o sales del mismo, fue extraido por

algln método de extraccidn, con un pureza inferior a un 80 % vy

3

eztd en estade s8dlido; dicheo método se caracteriza porgque

comprende:

i) disolver totalmente el Adcido feridlico y/o sales del mismo,
con un solvente organico selectivo;

1i} recuperar y separayr la solucidén de las impurezas insclubles
con la ayuda de filtros:;

1ii) recuperar el sclvente orgénice selectivo, sometisnde la
solucidn a evaporacidn en un evaporador de wvaclo que
permita la recuperacidén del solvente orgdnico selective, a
una temperatura de 30 a 60 °C, con un vacio de 400 a 700 mm
de Hg;

iv) mezclar con agua el extracto concentrado de &cido fertlice
v/o sales del mismo, de la etapa anterior, en una relacidn
1:1, para pre-—cristalizar las impurezas soclubles en agua;

V) evaperar la mezcla para eliminar el remanente de solvente
orgédnico, a una temperatura de 60 °C, aproximadamente;

vi) concentrar la mezcla libre de solvente en un evaporador, de
30 a 60 °C, con 400 a 700 mm de Hg hasta alcanzar un
volumen f£inal de un 40 a 50 %;

vii} enfriar la mezcla concentrada a 40 °C, aproximadamente;

viii) reposar la mezcla concentrada, alrededor de 1 h, para
separar por sedimentacidn las impurezas insolubles en agua;

ix) recalentar la mezcla libre de impurezas a 70 °C;

X} purificar la mezcla recalentada a través de una resina

sintética de purificacidn;

zi} traspasar la mezcla purificada a un recipiente
cristalizador con chagqueta de enfriamiento, donde el Acido

fertlico v/o sales del mismo, cristalizan deszspués de 4 h de
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reposo, a una temperatura de 15 °C, con una pureza de un 98
a 89.9%;

xii) remover las aguas madres de cristalizacidén del precipitado
del Adcide feridlico y/o  sus sales, por medio de
centrifugacidn a 1000 rpm, durante 20 min; v

xiii) secar el &cido ferdlico y/c¢ sales del mismo, purificados,
en un eqguipo de secado de bandejas con vacio y astmbsfera
inerte, durante 2 h, hasta lograr una humedad menor al 1 %,

preferentemente.

El método de la reivindicacidn anterior, caracterizado porque
comprende ademés, tamizar convenciconalmente, el acide ferdlico

y/o sales del mismos.

El método de la reivindicacién 1, donde el solvente organico

selectivo es acetato de etilo.

El método segin la reivindicacidén 1, donde la resina de

purificacién, es una resina poliestirénica de divinil benceno.

El método de conformidad con cualguiera de las
reivindicaciones anteriores, donde dicho método tiene una
recuperacidén de &cido fertlico y/o sales del mismo, alrededor

de un 70 %.

Un método para purificar dcido ferdlico v/o sales del mismo,
donde el acido ferdlico v/o sales del mismo, fue extraido por
Q

algin método de extracceidn, con un pureza inferior a un 90 % vy

estd en solucidn; dicho método se caracteriza porgue comprende:

i) recuperar y separar la solucidn de las Llmpurezas insolubles
con la ayuda de filtros;

recuperar el acetato de etileo sometiendo la solucidn a

=
fete

gvaporacidén en un evaporador de wvacio gue permita la

recuperacidén del solvente orgidnico selectivo, a una
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iid)

iw)

v}

vi}

vii)

-3~
temperatura de 30 a 60 °C, con un vacio de 400 a 700 mm de

Hg;

mezclar con agua el extractoe concentrado de acido ferulico
v/o sales del mismo, de la etapa anterior, en una relacidn
1:1, para pre-cristalizar las impurezas soclubles en agua;
evapcorar la mezcla para eliminar el remanente de solvente
orgéniceo, a una temperatura de 60 °C, aproximadamente;
concentrar la mezcla libre de solvente en un evaporador de
30 a 60 °C, con 400 a 700 mm de Hg hasta alcanzZar un
velumen final de un 40 a 50 %;

enfriar la mezcia concentrada a 40 °C, aproximadamente;
reposar la mezcla concentrada, alrededor de 1 h, para

separar por sadimentacidn las impurezas insolubles en agua;

viii) recalentar la mezcla libre de impurerzas a 70 °C;

X1}

xid)

purificar la mezcla recalentada a través de una resina
sintética de purificacidn;
traspasar la mezcla purificada a un recipiente

ristalizador con chagueta de enfriamiento, donde el édcido

G

ferdlice y/o sales del mismo, cristalizan después de 4 h de
reposo, a una temperatura de 15 °C, con una pureza de un 98
a 99,9%;

remover las aguas madres de cristalizaciédn del precipitado
del 4dcide ferdlice y/o  sus sales, por medic de
centrifugacidn a 1000 rpm, durante 20 min; y

secar el dcido ferdlico y/o sales del mismo, purificados,
en un eguipc de secado de pandejas con vacio y atmdsfera

inerte, durante 2 h, hasta lograr una humedad menor al 1 %.

El método de la reivindicacidén anterior, caracterizade porgue

comprends ademds, tamizar convencionalmente, el Aacido fertlico

v/o sales del mismos.

El método de 1la reivindicacidn 5, donde el solvente organico

selectivo ez acetato de etilo.
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11.

12.

=32
El métode segln la reivindicacidén 5, donde la resina ds

purificacidn, es una resina poliestirénica de divinil bencenc.

El método de conformidad con cualguiera de las reivindicaciones
& a3 la 9, donde dicho método tiene una recuperacidn de 3Ecido

2

ferdlico v/o sales del mismo, alrededor de un 70 %.
El &cido fertlico y/o sales del mismo, obtenido por el método

de conformidad con cualguiera de las reivindicaciones

anteriores,

El Acido fertlico y/o sales del mismo segin la reivindicacidn
anteriocr, donde dicho acido ferdlico v/o sales del mismo, tiene

una pureza un 98 a 8%.9 %,
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